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Die vorliegende Arbeit gründet auf einer neuartigen analytischen Theorie zum HERTZschen
Kontakt am geschichtet aufgebauten Halbraum von N. SCHWARZER (1998), mit der der Ku-
geleindruckversuch in Schichtsysteme im linear-elastischen Bereich exakt beschrieben wer-
den kann. Im Grenzfall elastischer Deformation, zu Beginn des Materialversagens, kann das
zur Analyse des Spannungsfeldes genutzt werden, woraus wiederum Versagensmechanismen
abgeleitet werden könnten. Bei der Bestimmung der hierfür erforderlichen kritischen
Spannungswerte sind aber erst wenige Erfolge zu verzeichnen. Erst in jüngster Zeit konnte für
Schichten im System Si3N4/SiO2 gezeigt werden,  dass die VON MISES-Vergleichsspannung
im Versagensfall kritische Werte annimmt. Das ist typisch für das plastische Versagen.
Erstmals konnte somit die Fließspannung für spezielle Dünnschichten bestimmt werden. Im
Rahmen dieser Arbeit sollte dieses Ergebnis an einem anderen Materialsystem, an
magnetronsputterten Schichten von einem B4C-Target bestätigt werden. Die mechanischen
Eigenschaften wurden über die Gaszusammensetzung N2/Ar variiert. Die
Nanoindentermessungen mit dem UMIS 2000 erfolgten an Einzelschichten auf Silizium und
Quarzglas sowie an einem speziellen Dreischichtsystem. Die Analyse zeigt, dass die
plastische Deformation wahrscheinlich nicht in allen Fällen zum Materialversagen geführt hat
und bei geeignetem Schichtaufbau gezielt einstellbar ist. Die rasterkraft- und
rasterelektronenmikroskopische Schadensbildanalyse zeigt, dass im System B-C-N das Ver-
sagen unter bestimmten Bedingungen vermutlich durch star cracks verursacht wird. Der
zweite Teil der Arbeit beschäftigt sich mit einer anderen Problematik. Ausgangspunkt dafür
bildet eine Weiterentwicklung der theoretischen Methode durch SCHWARZER (2001), mit der
die Anwendung der elastischen Kugeleindruckmethode an begrenzten oder real geformten
Festkörperoberflächen denkbar ist. Zur Überprüfung des erweiterten Theoriekonzepts wurde
die Lösung für das spezielle Kontaktproblem am Viertel- und Achtelraum entwickelt. Dafür
war eine Annahme nötig, deren Überprüfung Gegenstand dieser Arbeit ist. Hierzu wurden
zwei unabhängige Indenterexperimente in der Nähe von Kanten vorgenommen, die zunächst
widersprüchliche Ergebnisse lieferten. Weiterführende Untersuchungen zeigten aber, dass die
Empfindlichkeit einer der beiden Messmethoden nicht ausreichend war.
Zusatzuntersuchungen lieferten Vorschläge zu Verbesserung der weiterentwickelten Theorie.
Schlagwörter
Deformationsverhalten, plastische Deformation, Rissbildung, dünne Schichten, mecha-
nische Eigenschaften, analytisches Modell, Kugeleindruckversuch, Nanoindenter, AFM
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41 EINLEITUNG
1.1 Bedeutung der Ermittlung mechanischer Eigenschaften
Bei vielen modernen Produkten steckt das know-how in der zunehmenden Oberflächen-
funktionalität. So werden z. B. besondere optische, magnetische, elektronische oder
mechanische Eigenschaften auf wenigen Nanometern an der Festkörperoberfläche gefordert.
Während dieser Trend einerseits auf die Möglichkeit zur Einsparung wertvoller Materialien
oder teurer Fertigungstechnologien zurückgeführt werden kann, so wurden andererseits im
Zuge der Nutzung und Weiterentwicklung der Dünnschichttechnologie neue Materialeffekte
entdeckt, die erst bei einer besonderen Strukturierung in Erscheinung treten. So erweisen sich
z.B. Multilayer - Schichtsysteme auf Zerspanungswerkzeugen erfahrungsgemäß als
wesentlich widerstandsfähiger gegenüber bleibender Veränderung der Schutzschicht beim
Zerspanen. In Anbetracht dieser Entwicklung entstehen auf dem schnellebigen globalen
Technikmarkt Wettbewerbsvorteile besonders durch die Optimierung von Dünnschichtsyste-
men. Diese Dissertation soll u.a. bei der Entwicklung geeigneter Optimierungstools einen
entscheidenden Beitrag leisten. Eine grundlegende Voraussetzung für die Optimierung ist die
genaue messtechnische Erfassung entscheidender Charakteristika. Während für z.B. elektri-
sche oder magnetische Eigenschaften Verfahren mit mikroskopischer Empfindlichkeit zur
Verfügung stehen, steht man bei der Bestimmung von Kenngrößen für das Deformations- und
Verschleißverhalten noch grundlegenden Herausforderungen gegenüber. Auf dem Gebiet der
mechanischen Dünnschichtcharakterisierung gibt es derzeit wenige Methoden, die eine zu-
verlässige Bestimmung mechanischer Eigenschaften von Schichten im Bereich von wenigen
100 nm Dicke erlauben. In der Regel liefern diese Methoden auch nur mechanische Kenngrö-
ßen des elastischen Deformationsverhaltens. Für eine mechanische Optimierung reicht das
allein jedoch nicht aus, da das Deformationsverhalten meist nur bei Beschränkung auf kleine
Deformationen rein elastisch ist und darüber hinaus maßgeblich durch vielfältige Mechanis-
men mit Dissipation von Deformationsenergie bestimmt wird. Letzeres ist in Anbetracht der
bei den meisten praktischen Anwendungsfällen vorausgesetzten Reversibilität ein uner-
wünschter Effekt, der bis heute zu bedeutsamen volkswirtschaftlichen Schäden führt [8]. Die
Vorhersage der Grenzbelastbarkeit gehört damit zum Grundanliegen der mechanischen Mo-
dellierung. Im speziellen Anwendungsfall ist hierzu neben einem geeigneten Modell u.a. die
Kenntnis material- und versagensspezifischer Eingangsgrößen erforderlich. Während die Be-
stimmung von entsprechenden Größen wie Druckfestigkeit, Bruchzähigkeit oder Fließspan-
nung im makroskopischen Bereich beherrscht wird, wird das bei der Übertragung auf Dünn-
schichten oft schon mangels Präparierbarkeit definierter Proben zum Problem. Alternative
experimentelle Methoden liefern anstatt dessen oft nur verfahrenspezifische Kenngrößen (z.B.
Härte aus Indenterexperimenten). Diese stehen zwar zu physikalischen Eigenschaften in Be-
ziehung, sind jedoch insbesondere bei Dünnschichtmaterialien aufgrund bisher unzureichend
verstandener Messeffekte insgesamt als Eingangsgrößen zu ungenau und damit ungeeignet für
Modellrechungen zum Deformationsverhalten. Für die Bestimmung versagensspezifischer
Materialparameter von Dünnschichten existiert praktisch noch keine brauchbare Methode.
51.2 Besonderheiten mechanischer Eigenschaften
Ein wichtiger Grund für den Mangel an Methoden zur Bestimmung umfassender mechani-
scher Dünnschichteigenschaften besteht im Fehlen geeigneter Beschreibungsmodelle für das
experimentelle Deformationsverhalten. Die mechanischen Eigenschaften ließen sich damit
durch Variation des entsprechenden Modelleingangsparameters nach dem Prinzip trial-and-
error bestimmen. Die Aussagekraft des Messergebnisses wird dabei von der Güte der Theorie
bzw. der Gültigkeit der in ihr gemachten Annahmen im speziellen Anwendungsfall entschei-
dend mitbestimmt. Die Kontinuumsnäherung bildet oft die entscheidende Grundannahme,
sodass die Kontinuumstheorie zur Modellierung genutzt werden kann (vgl. Übersicht in [10]).
Flächenkräfte werden dabei durch eine tensorwertige Materialgleichung ausgedrückt, die
Spannung und Dehnung miteinander verknüpft. Bei geeigneter experimenteller Durchführung
ist dieser Zusammenhang relativ einfach auswertbar, und man erhält die mechanischen Eigen-
schaften des Probenmaterials. Dies ist z.B. im linear-elastischen Bereich der Fall, wo die Ela-
stizitätstheorie zur Beschreibung ausreicht [5]. Schränkt man sich dabei, wie auch größtenteils
bei den Forschungen im Rahmen dieser Arbeit auf isotrope Medien ein, so kann das Defor-
mationsverhalten besonders einfach mit den beiden skalaren Größen E-Modul und POISSON-
Zahl oder daraus abgeleiteten Größen beschrieben werden. Zur Vollständigkeit werden nun
noch die wichtigsten davon erläutert. Zunächst wird ein isotroper Stab betrachtet, der über
beide Stirnflächen einer homogenen Spannung ausgesetzt wird. In dem resultierenden, eben-
falls homogenen Dehnungsfeld definiert das Verhältnis aus der Dehnung parallel zur Span-
nung und senkrecht dazu die POISSONsche Querkontraktionszahl ν. Typische Werte liegen
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Das Verhältnis aus der Spannung σ11 und der Längsdehnung ε11 definiert den Elastizitäts-
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Wird der isotrope Festkörper einer allseitig gleichen Spannung ausgesetzt, so ändert sich
das relative Volumen ∆V/V proportional zum Druck p, wobei das Volumen mit zunehmen-
dem Druck kleiner wird. Der Proportionalitätsfaktor definiert die Kompressibilität κ und das
Reziproke den Kompressionsmodul K:
)21(3
EK ν−= .                                                          1.4
Schließlich soll der isotrope Festkörper unter dem Einfluss einer Scherspannung σij (i≠j) be-
trachtet werden. Wegen der Beschränkung auf kleine Dehnungen sind auch die Dreh- bzw.
Scherungswinkel klein. Die LAMÉsche Materialgleichung vereinfacht sich damit zu σij=λ1ϕij
und impliziert die übliche Definition für den Schubmodul G:
)1(2
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61.3 Verschiedene experimentelle Bestimmungsmethoden
1.3.1 Zugversuch
Diese Versuchsklasse gehört zu den Standardmethoden zur Bestimmung mechanischer Ei-
genschaften makroskopischer Festkörper. Beim einachsigen Zugversuch erfolgt die Kraftein-
wirkung an den Stabenden so, dass die stabförmige Probe einer homogenen Spannung ausge-
setzt ist. Während des Messprozesses werden Prüfkraft sowie die resultierende Probenverlän-
gerung kontinuierlich gemessen. Aus dieser Messkurve kann eine Spannungs-Dehnungs-
Kurve gewonnen werden, womit der Elastizitätsmodul aus der HOOKEschen Geraden be-
stimmt werden kann. Wird die Querdeformation zusätzlich erfasst, so ist die Bestimmung der
POISSON-Zahl aus dem einachsigen Zugversuch möglich. Darüber hinaus kann mit dem ein-
achsigen Zugversuch auch das inelastische Materialverhalten bis hin zum Bruch der Zugprobe
vermessen werden. In der daraus ableitbaren „wahren“ Spannungs-Dehnungs-Kurve kann die
Anfangsfließspannung σFo als Beginn des plastischen Deformationsverhaltens bei 0,2 % blei-
bender Dehnung abgelesen werden [7]. Bei weiterer Dehnung nimmt die Fließspannung duk-
tiler Materialien zu, was als Verfestigung bezeichnet wird und durch den Verfestigungsexpo-
nenten quantifiziert wird.
1.3.2 Biegeversuch
Biegeversuche treten in der experimentellen Praxis in vielfältiger Form auf. Sie gehören zu
den Standardmethoden zur Prüfung makroskopischer Proben. Allen gemeinsam ist die Bela-
stung des Probenmaterials derart, dass die Dreh- bzw. Biegemomente ein inhomogenes Span-
nungsfeld herbeiführen. Eine einfache Versuchsanordnung liegt beim 3-Punkt-Biegeversuch
vor. Eine ebene, plattenförmige Probe liegt dabei auf zwei parallelen Schneiden und wird über
eine dritte Schneide dazwischen normal zur Probenoberfläche belastet. Während das Material
auf der belasteten Seite druckverspannt wird, so wird das Material an der gegenüberliegenden
Probenbegrenzungsfläche zugverspannt. Im Übergangsbereich liegt die spannungsfreie neu-
trale Faser. Beim Biegeversuch werden Prüflast und Plattendurchbiegung aufgezeichnet, die
für isotrope Medien im reversiblen Deformationsbereich mit der Plattentheorie beschrieben
wird, womit wiederum der Elastizitätsmodul des Probenmaterials bestimmt werden kann.
Neben der Bestimmung des Elastizitätsmoduls kann der Biegeversuch auch zur Bestimmung
von versagensspezifischen Materialkenngrößen, insbesondere beim Bruch verwendet werden.
Die Probe wird hierzu mit einer Sollbruchstelle versehen und solange gedehnt, bis der Riss
entsteht und einen gewissen Fortschritt erreicht hat. Mit Hilfe der Linear-Elastischen-
Bruchmechanik (LEBM) kann daraus die Bruchzähigkeit bestimmt werden [7][9].
1.3.3 Wellenmethoden
Bei diesen Methoden werden im zu untersuchenden Festkörper akustische Wellen mit typi-
schen Phononenenergien im Bereich oberhalb 0,01 eV angeregt. Da die Ausbreitungsge-
schwindigkeit u.a. von den elastischen Eigenschaften des Materials abhängt, können diese aus
Schallgeschwindigkeitsmessungen bestimmt werden. Zu diesem Zweck werden die Wellen
nach dem Durchlaufen einer bestimmten Strecke im Festkörper nachgewiesen. Beim Impuls–
Echo–Verfahren [7] nutzt man z.B. die direkte Einkopplung von langwelligen Phononen aus
einem auf der zu untersuchenden Kristalloberfläche befestigten Piezoschwinger. Mit diesem
Verfahren lassen sich vorzugsweise die elastischen Eigenschaften massiver Materialien be-
stimmen. Die Eigenschaften oberflächennaher Bereiche lassen sich bestimmen, indem man zu
7höheren Anregungsfrequenzen übergeht, da sich die Wellen dann aufgrund der zunehmenden
Dämpfung im Volumen bevorzugt als Oberflächenwellen ausbreiten. Mit der Surface Acou-
stic Wave (SAW) - Technik werden dünnschichttaugliche Messbedingungen erreicht. Mit
einer speziellen Form dieser Technik, bei der der Festkörper über einen Laser angeregt und
die Wellenausbreitung mit einer Schicht und Substrat separat berücksichtigenden Theorie [1]
beschrieben wird, gelang kürzlich die Bestimmung des Elastizitätsmoduls von Dünnschichten
mit weniger als 10 Nanometern Schichtdicke in guter Übereinstimmung mit einem unabhän-
gigen Messverfahren [35].
Zwischenbilanz – Methoden zur Bestimmung mechanischer Eigenschaften:
Es zeigt sich, dass die Bemühungen um die Bestimmung mechanischer Eigenschaften vor
allem bei elastischen Eigenschaften erfolgreich sind und es Methoden gibt, mit denen sogar
Dünnschichten zuverlässig charakterisiert werden können. Letzere beruhten jedoch maßgeb-
lich auf Oberflächenwellentechniken, deren laterale Auflösung nicht allzu gut ist, da die
Schallwelle zur Geschwindigkeitsmessung eine gewisse Mindeststrecke durchlaufen muss.
Die Folge ist, dass die Wellenmethoden, z. B. bereits zur Charakterisierung von Bauteilen
der Mikromechanik, ungeeignet sind. Zur Charakterisierung des inelastischen Materialver-
haltens wurden der Zugversuch und der Biegeversuch als typische Vertreter vorgestellt, die
allerdings zu den makroskopischen Standardmethoden zählen und sich aber bereits aufgrund
präparativer Grenzen nur schlecht auf Dünnschichten übertragen lassen.
1.4 Der Eindruckversuch
Die Bestimmung mechanischer Eigenschaften fester Körper aus der Deformation kleiner
Volumina mittels Eindringen eines Probekörpers definierter Gestalt ist Gegenstand des In-
denterversuchs. Der Indenterversuch zeichnet sich besonders durch seine einfache Handha-
bung, eine gute Skalierbarkeit bei hoher lateraler Auflösung und nicht zuletzt, dass man über
die Bestimmung elastischer Eigenschaften hinwegkommt. Da das Potenzial des Indenterver-
suchs zur Bestimmung von Oberflächeneigenschaften im Rahmen dieser Arbeit weiterver-
folgt wird, womit letzten Endes ein Beitrag zur Verbesserung der bestehenden Möglichkeiten
herbeigeführt werden soll, soll der Indenterversuch im Folgenden in seinen wichtigsten Ent-
wicklungsstufen vorgestellt werden.
Die statische Härtemessung ist ein klassisches Indenterverfahren, das sich bereits im 19.
Jh. im Zuge der Mechanisierung industrieller Produktion in vielfältiger Form etabliert hatte.
Beim Indenterversuch deformiert der Eindruckkörper (engl. Indenter) die Oberfläche des Pro-
beköpers mit einer bestimmten Prüfkraft F. Dabei kann das Material rein elastisch, plastisch
oder auch bis zum Bruch gedehnt werden. Der Quotient
A
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beinhaltet dabei eine quantitative Aussage zum Widerstand eines Materials, den es in diesem
Versuch der lokalen Deformation entgegensetzt. Dieses Maß wird als Härte bezeichnet, was
mit einer Materialeigenschaft identifiziert wird (z.B. [11]). Wie jedoch in diesem Zu-
sammenhang genauere Betrachtungen aus jüngster Zeit zeigen, ist diese Definition nicht un-
problematisch, da die Kontaktfläche in der Regel nicht direkt messtechnisch zugänglich ist
und aus einem Modell gewonnen werden muss. Dabei wird häufig die Fläche des verbleiben-
den Eindrucks zugrunde gelegt, die unter Berücksichtigung des materialabhängigen Rückfe-
8derungsverhaltens aus der Eindringtiefe berechnet werden muss. Da dieses Rückfederungs-
verhalten von der Indentergeometrie abhängig ist, wird deutlich, dass die nach Formel 1.6
bestimmte Härte im Allgemeinen eine sehr komplexe Größe ist, die letzen Endes als Mittel-
wert über die indenterspezifische Kontaktdruckverteilung keine besonders ergiebige physika-
lische Bedeutung hat. Dennoch wird die Härtemessung noch bis heute verbreitet angewendet,
da sich Härtewerte unter bestimmten Bedingungen problemlos vergleichen lassen und das
Verfahren schnell und praktisch zerstörungsfrei zur mechanischen Materialcharakterisierung
eingesetzt werden kann. Während heute die Vergleichbarkeit durch Normen für statische
Härtemessungen gewährleistet wird, wurde bereits Ende des 19. Jh. ein wichtiger Grundsatz
für die Vergleichbarkeit durch das KICKsche Ähnlichkeitsgesetz formuliert [12]. Demnach ist
das beim Eindruckprozess verdrängte Materialvolumen proportional zur dissipativ umgesetz-
ten Energiemenge, wenn Spannungsfelder und verdrängte Volumina geometrisch ähnlich
sind. Dieses Gesetz wird bei Härteeindrücken mit VICKERS-, BERKOVICH- und KNOOP-Inden-
tern gut erfüllt. Beim Eindruckversuch an homogenen Materialien spiegelt sich das in einer
praktisch lastunabhängigen Härte wider, weshalb sich die Härtewerte über Skalenfaktoren
ineinander umrechnen lassen. Wegen der gegebenen geometrischen Selbstähnlicheit lassen
sich Prüfverfahren mit spitzen Eindringkörpern auf kleinere Lastbereiche übertragen. So be-
stimmt man bei statischen Härteprüfungen im Kleinlastbereich (2-50 N) und im Mikrohärte-
bereich (<2 N) zunehmend oberflächennahe Eigenschaften, was wiederum die Tauglichkeit
zur Dünnschichtcharakterisierung nahe legt. Bei der praktischen Umsetzung gerät man jedoch
auch mit Hilfe der modernen registrierenden Härtemesstechnik sehr schnell an Probleme, de-
ren Ursache im Fehlen einer dem geschichteten Materialaufbau angepaßten Theorie begründet
ist.
1.5 Der Kugeleindruckversuch
Die Möglichkeiten der Beschreibung des Indenterversuchs sind mit sphärischen Eindruck-
körpern deutlich besser ausgeprägt. Diese Erkenntnis geht bis ins 19. Jh. zurück und trug dazu
bei, dass der Kugeleindruckversuch gerade aus heutiger Sicht ein hohes und wachsendes Po-
tenzial bei der Charakterisierung des elastischen- und des inelastischen Deformationsverhal-
tens besitzt [13][24][31]. Im Rahmen dieser Arbeit werden beide Charakterisierungsaspekte
weiterverfolgt, wobei jedoch die Betrachtungen auf das elastische Deformationsverhalten und
höchstens bis zum Beginn inelastischer Deformation (Materialversagen) beschränkt werden.
Das Kontaktproblem ist damit besonders vorteilhaft mit Hilfe der Elastizitätstheorie
behandelbar, was von H. HERTZ um 1880 erstmals getan wurde.
1.5.1 Theorie zum klassischen HERTZschen Kugeleindruckversuch
Die HERTZsche Theorie liefert eine vollständig analytische Lösung zum Kontaktproblem
zweier sich berührender konvexer Körper [15]. Der rotationssymmetrische Spezialfall in
Abbildung 1.1 gibt die geometrischen Verhältnisse beim Kugeleindruckversuch wider. Dabei
gilt immer:                                              h=uzp(r)+uzi(r)+f(r).                                                  1.7
Während die Berechnung der Deformationen uz z. B. in [5] genau nachvollzogen werden
kann, sollen im Folgenden die wichtigsten Aussagen der HERTZschen Lösung zusammenge-
fasst und vor allem deren Gültigkeitsbereich in Hinblick auf die später vorgestellte und für
diese Arbeit relevante SCHWARZERsche Verallgemeinerung der HERTZschen Theorie festge-
stellt werden.
9Abbildung 1.1: Schematische Darstellung zum Kugeleindruckversuch. f(r) ist die Funktion, die das Ein-
dringen des Indenters in den Halbraum mathematisch beschreibt. Die physikalischen De-
formationen von Indenter und Proben sind u=u(r)
Grundannahmen der klassischen HERTZ-Theorie:
- Die beiden Kontaktkörper sind homogen isotrop. Verzerrungen infolge Berührung erfol-
gen höchstens im linear-elastischen (HOOKEschen) Bereich.
- Die Kontaktkörper berühren sich über eine elliptisch berandeten Kontaktfläche deren
Abmessungen gegenüber denen der Kontaktkörper vernachlässigbar klein sind.
- Es wirken nur Kräfte innerhalb der Kontaktfläche. Kraftkomponenten wirken nur parallel
zur einwirkenden Kraft.
- Es wirken keine Reibungskräfte zwischen Indenter und Probenoberfläche.
Werden die eben zusammengestellten Voraussetzungen erfüllt, so hängt das Verhältnis der















,                 1.8
wobei die invarianten Potentialfunktionen der Druckverteilung p(x’,y’) sind, und r’²=(x-
x’)²+(y-y’)² der Punktabstandsquadrat im CARTESIschen Koordinatensystem ([5] S. 29 ff.).
Für den Fall Kugel auf Ebene und unter Berücksichtigung der Potentialfunktionen in Identität
1.8 geht die Bilanzgleichung 1.7 in die allgemeine Bestimmungsgleichung für die
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Die von HERTZ vorgenommene Analogiebetrachtung zur mathematischen Behandlung des









m       mit pm...mittlere Spannung.     1.10
Mit dieser Druckverteilung und der Ausnutzung der Identität 1.8 können die Deformationen










Ra ,                                                            1.11
wobei der die Deformation beider Körper beschreibende Ausdruck nach JOHNSON [16] als










ν−+ν−= .                                                    1.12
Sind die elastischen Eigenschaften des Indenters bekannt, so kann über die Beschreibung ei-
nes elastischen Kugeleindruckversuchs mit Gleichung 1.11 der unbekannte Elastizitätsmodul
des Probenmaterials bestimmt werden. Oft wird anstelle des Zusammenhangs 1.11 der äqui-




3= .                                                       1.13
Spannungszustand im homogenen Halbraum unter HERTZscher Last
Mit der HERTZschen Druckverteilung kann das gesamte elastische Feld im Halbraum unter
dem Kontakt berechnet werden. Damit ist die Analyse des Spannungszustandes möglich, der
zu Beginn inelastischer Deformation Einblicke in den Versagensmechanismus gestattet. Zwei
praktisch bedeutsame Fälle werden nun betrachtet.
Die Abbildung 1.2 (a) verdeutlicht zunächst die Konzentration der Zugspannungen in der
Oberfläche. Das Maximum ist nach der klassischen Theorie von HERTZ unmittelbar am Kon-
taktflächenrand σ1,max=(1-2ν)p0. Wie erstmals von H. HERTZ wird diese Spannungskompo-
nente in zahlreichen neueren Veröffentlichungen [9][25][26] für das Entstehen von konzentri-
schen Rissen verantwortlich gemacht. Diese Risse breiten sich auf charakteristischen Kegel-
flächen aus (HERTZsche Kegelbrüche). Diese Reproduzierbarkeit des Effekts machte den Ku-
geleindruck besonders interessant zur Untersuchung spröder Materialien. Während in diesem
Zusammenhang AUERBACH 1891 [23] einen empirischen, linearen Zusammenhang zwischen
der messbaren kritischen Last und dem Kugelradius fand, erklärt LAWN et al. in [25] dieses
Verhalten durch eine bruchmechanische Behandlung, die schließlich u. a. eine Möglichkeit
zur Bestimmung der Bruchzähigkeit K1c aus dem Kugeleindruckversuch impliziert.
Im Folgenden wird das Versagen durch einsetzende plastische Deformation, bzw. speziell
der Übergang vom HOOKEschen Deformationsverhalten zum Deformationsverhalten des
ideal-plastischen Mediums betrachtet. In einem derartigen Medium erfolgt die Deformation
als volumentreue Gestaltsänderung bei konstantem hydrostatischen Druck. Der Übergang
(a) (b)
Abbildung 1.2: Spannungszustand im Halbraum unter HERTZscher Druckverteilung: (a) Hauptnormal-
spannung σ1 und (b) VON MISES-Vergleichsspannung. Alle Spannungsschnitte in der x-z
Ebene mit y=0.
von der elastischen Deformation zum plastischen Fließen erfolgt an der sogenannten Fließflä-
che (Hyperfläche im 6-dimensionalen Spannungsraum (σ11,σ22, σ33,τ12, τ13, τ23)), deren Form
physikalisch dadurch gekennzeichnet ist, dass die Gestaltänderungsenergie bei kleinen De-
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formationen konstant bleibt [27]. Im isotropen Medium ist die Charakterisierung der Fließflä-
che relativ einfach, da diese mit der Fließspannung σF aus dem einachsigen Zugversuch ein-
deutig bestimmt ist. Es ist lediglich eine Funktion σkrit zu finden, die der Fließbedingung σkrit-
σF=0 genügt und dabei weder vom hydrostatischen Druck noch von der Wahl des Koordina-
tensystems abhängt. Diese Bedingungen werden durch die Quadratsumme über die drei
Hauptscherspannungen erfüllt, womit die Fließfläche ellipsoidförmig ist. Nach R. VON MISES






















1σ Miseskrit, .  1.14
Wie man leicht einsieht, ist einerseits die Fließfunktion im Spezialfall des einachsigen
Spannungszustandes eine Konstante, und zwar identisch mit der Fließspannung σF. Anderer-
seits wird deutlich, dass die Differenz der beiden extremalen Hauptspannungskomponenten,
wie das von der Fließfunktion σkrit=2τmax mit τmax=τ13=1/2(σ1-σ3) bei der Fließbedingung
nach TRESCA [61] bekannt ist, den Beginn des plastischen Fließens unterschätzt. Demgegen-
über kann mit Hilfe der VON MISES-Spannung nach Gleichung 1.15 das plastische Versagen
im isotropen Medium unabhängig vom konkreten Belastungsfall quantitativ richtig beschrie-
ben werden. Schaut man nun in Abbildung 1.2 (b) die Verteilung der VON MISES-Spannung
beim HERTZschen Kugeleindruckversuch an, so zeigt sich, dass die Spannung entlang der
Indenterachse in einer bestimmten Tiefe unterhalb der Probenoberfläche (Tiefe≈0,5 x Kon-
taktflächenradius) maximal wird. Die Fließspannung wird am Ort des Maximums zuerst er-
reicht, sodass dort mit dem ersten plastischen Ereignis zu rechnen ist. Mit Hilfe eines geeig-
neten Kugeleindruckexperiments, bei dem der Übergang vom elastischen zum plastischen
Deformationsverhalten genau beobachtet wird, sollte demnach die Bestimmung der Fließ-
spannung möglich sein, was z.B. in [28] ausdrücklich in Erwägung gezogen wird.
Zwischenbilanz – Indentermethoden:
Der Kugeleindruckversuch ist praktisch zerstörungsfrei und kann bei Beschränkung auf
homogene und isotrope Kontaktkörper und Deformationen im linear-elastischen Bereich mit
Hilfe der HERTZschen Theorie physikalisch exakt beschrieben werden. Dies bildet die
Grundlage zu einer experimentellen Methode mit dem Potenzial zur Charakterisierung des
elastischen und des inelastischen Materialverhaltens. Damit kann z.B. der Elastizitätsmodul
bestimmt werden, und im Grenzfall des Verlassens des elastischen Deformationsbereiches
kann die Theorie zur Bestimmung versagenspezifischer Materialkenngrößen wie Anfangs-
fließspannung duktiler und der Bruchzähigkeit spröder Materialien herangezogen werden.
Damit bietet der Kugeleindruckversuch im Zusammenhang mit der klassischen HERTZschen
Theorie im Vergleich mit allen in den Abschnitten 1.3 und 1.4 vorgestellten Methoden die
umfassendsten Möglichkeiten zur mechanischen Materialcharakterisierung. Die praktische
Anwendbarkeit hält sich jedoch allerdings in Grenzen, da die Grundannahme massiver und
halbunendlicher Materialien in der Praxis leider nur selten erfüllt ist. Die weitere Ausschöp-
fung des methodischen Potenzials bedarf zunächst einer den experimentellen Gegebenheiten
besser angepaßte Theorie.
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1.5.2 Die SCHWARZERsche Theorie zum Kugeleindruckversuch
In der Dissertation von N. SCHWARZER ([20], 1998) wurde die klassische HERTZsche
Theorie erstmals auf analytischem1 Weg auf geschichtete Halbräume verallgemeinert. Kurz
darauf (2001) gelingt ihm die Erweiterung der Theorie auf geschichtet aufgebaute Viertel-
und Achtelräume  [21] [62]. Da sich beide Arbeiten sowohl im Beschreibungskonzept und im
Stand der Verifikation unterscheiden, soll im Folgenden die Darstellung dieser beiden, im
Rahmen dieser Arbeit grundlegenden Theorien, separat beibehalten werden.
1.5.2.1 Theorie zum HERTZschen Kugeleindruckversuch in geschichtete Körper
Die Theorie liefert eine analytische Lösung für das Kontaktproblem des geschichteten
Halbraums unter HERTZscher Last im linear-elastischen Bereich, wobei gegenwärtig bis zu 5
Einzelschichten berücksichtigt werden können [3][30].
Das Konzept der Theorie besteht in der Übertragung der Methode der Spiegelladungen aus
der Elektrostatik auf den mechanischen Kontakt mit Hilfe der modernen Potentialtheorie. Auf
die detaillierte Vorstellung der Theorie soll im Folgenden verzichtet werden, da das 1. den
Rahmen dieser Arbeit sprengen würde, 2. in [3] bereits ausführlich getan wurde und 3. mit
ELASTICA© bereits in einer einfach zugänglichen und handhabbaren Form zur Verfügung
steht. ELASTICA© ist eine auf der SCHWARZERschen Theorie aufbauende Spezialsoftware,
mit der die Feldberechnungen für Systeme mit zur Zeit bis zu drei Schichten mit einem ge-
wöhnlichen Pentium III – PC innerhalb kurzer Zeit (Sekunden) berechnet werden können. Die
Berechnungen erfolgen in CARTESIschen Koordinatensystem und gestatten die Angabe sämt-
licher Normalspannungen (σxx, σyy, σzz), Schubspannungen (τxy, τxz, τyz) und Deformationen
in den Raumrichtungen (U, V, W). Berechnungen mit ELASTICA© setzen Isotropie in den
Einzelschichten voraus. Zweckmäßigerweise werden für diesen Fall noch die Hauptnormal-
spannungen (σ1, σ2, σ3) und die Hauptscherspannung (τmax=τ13=1/2(σ1-σ3)) angegeben.
Schließlich können noch die Spannungskombinationen nach VON MISES und der hydrostati-
sche Druck angegeben werden. Alle Spannungskomponenten können auf vielfältige Weise
grafisch dargestellt, analysiert und protokolliert werden. Zur Berechnung wird die Kenntnis
der elastischen Eigenschaften des Substratmaterials, der der Einzelschichten und der des In-
dentermaterials (Es, νs, Epi, νpi, Ei, νi) vorausgesetzt. Weitere Eingangsgrößen sind die Dicken
der Einzelschichten (d1, d2, d3), der Kontaktkörperradius (R) sowie die Indenterbelastung in
normaler Richtung (F). Die Fülle berücksichtigter Größen erlaubt die differenzierte Untersu-
chung verschiedenster Einflüsse sowie eine Fehlerbetrachtung bei Modellrechnungen zum
realen Experiment. Derartige Untersuchungen erfolgen in der Regel durch manuelle oder in
Spezialfällen bereits automatisierte Iteration. Um nun die Darstellung der Möglichkeiten mit
ELASTICA© nicht unnötig über den für diese Arbeit erforderlichen Rahmen hinaus zu strapa-
zieren, sei der Leser an dieser Stelle auf das hervorragend dokumentierte Softwaredemo unter
[2] verwiesen.
                                                
1 Grundsätzlich ist die Behandlung solcher und vieler anderer komplexerer Kontaktprobleme auf dem
Simulationsweg, z. B. mittels Methode der Finiten Elemente (FEM) möglich. Derartige Rechnungen sind im
Vergleich zu analytischen Rechnungen sehr langsam (einige 100 x). Der Hauptnachteil besteht jedoch in der
fehlenden Umkehrbarkeit, was die Parameteridentifikation immer nur in “Vorwärtsrechnung“ erlaubt. Bedingt
durch das Iterationsprinzip kommt es aber dabei zu einer erhöhten Empfindlichkeit gegenüber Schwankungen in
den Eingangsparametern und damit zu erhöhten Ungenauigkeiten im Modell.
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1.5.2.2 Theorie zum HERTZschen Kugeleindruck in der Nähe von Ecken und Kanten
Diese SCHWARZERsche Theorie liefert eine analytische Lösung für das Kontaktproblem des
Viertel- und Achtelraums unter HERTZscher Last im linear-elastischen Bereich, wobei dieser
auch geschichtet aufgebaut sein kann [21][62].
Das Konzept zu dieser Theorie vereint die Lösungen zu den folgenden beiden Teilproble-
men:
1) Beschreibung des HERTZschen Kugeleindruckversuchs in geschichtete Körper
2) Beschreibung des Kantenkontakts in analytischer Form.
Die Lösung des ersten Problems wurde bereits in [3] entwickelt und konnte daher vorausge-
setzt werden. Zur Beschreibung von asymmetrischen Kontakten, wie z. B. dem Kantenkon-
takt, geht SCHWARZER von der verallgemeinerten HERTZschen Druckverteilung in Gleichung
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Da a(ϕ) in der Regel nicht direkt messbar ist, sind weitere Nebenbedingungen nötig. Dies ist
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sowie die Bilanzgleichung der Eindringtiefe im Eindruckzentrum
hzru zpzru ziu zpu zi ===+===+ )0,0()0,0( .                1.18
Im Zusammenhang mit der zweiten oben genannten Problematik sei zunächst bemerkt, dass
bei der analytischen Beschreibung asymmetrischer Kontakte mit a(ϕ) bereits von HANSON
erste Erfolge erzielt wurden. So gibt er in [59] für die verallgemeinerte HERTZsche Druck-
verteilung mit a(ϕ) die Indenterdeformation uzi an. Die vollständige Beschreibung des asym-
metrischen HERTZschen Kontakts in analytischer Form gelang jedoch erst N. SCHWARZER,






















Abbildung 1.3: (a) Skizze zum Kantenkontakt in CARTESIschen Koordinaten. Der Abstand des Ein-
druckzentrums von der Kante ist x0. (b) Andeutung des Grenzübergangs in den krumm-
linigen Koordinaten ξ und ζ zur Beschreibung der Kantengeometrie.  Bilder aus [21].
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geometrischen Gegebenheiten, wie z. B. die an einer freien Kante, wie in Abbildung 1.3 (a)
berücksichtigt. Die Berücksichtigung der Kantengeometrie gelingt SCHWARZER in [62] über
die Transformation der bereits existierenden Lösung [3] in das krummlinige Koordinatensy-
stem (ξ,η,ζ) mit ξ=1/2(x2-z2), η=y, ζ =xz. In diesem Koordinatensystem kann die Kante, wie
in Abbildung 1.3 (b) angedeutet, über einen Grenzübergang in ζ beschrieben werden, wobei
der geschichtete Aufbau einer Kante über Grenzflächen bei ζi=constant berücksichtigt werden
könnte. Zum Vergleich mit dem Experiment ist die Auswertung des Systems aus Gleichungen
1.16 bis 1.18 erforderlich, die wegen der Transzendenz in a(ϕ) numerisch auszuführen ist. Die
Berechnungen erfolgen gegenwärtig mit einem Computerprogramm im Mathematica®-Code.
1.6 Die elastische Kugeleindruckmethode
Im letzten Abschnitt wurde das theoretische Werkzeug vorgestellt, womit die Methode des
elastischen Kugeleindruckversuchs über die Grenzen das Gültigkeitsbereichs der klassischen
HERTZschen Theorie hinaus erweitert werden kann. Die Methode ist nun theoretisch auf
Dünnschichtmaterialien sowie Körper mit lateralen Körperbegrenzungen anwendbar und lie-
fert im Spezialfall homogener und halbunendlicher Probenmaterialien dieselben Ergebnisse
wie mit der klassischen HERTZschen Theorie. Vor diesem Hintergrund wird, wenn nichts an-
deres bemerkt wird, im Folgenden die Bezeichnung „Methode des elastischen Kugelein-
druckversuchs“ oder kürzer „elastische Kugeleindruckmethode“ stets als Synonym für den
Hertzschen Kugeleindruckversuch und die Ergebnisinterpretation mit Hilfe der SCHWARZER-
schen Theorie verwendet. Zur Verifikation der elastischen Kugeleindruckmethode wurden
bisher FEM-Simulationsrechnungen (z.B. [34][29]) sowie zahlreiche Experimente mit dem
Nanoindenter vorgenommen [31][32][33][35]. Im ersten Fall erfolgte quasi ein direkter Ver-
gleich zwischen den Spannungsfeldern aus Simulation und analytischer Rechnung. Zur expe-
rimentellen Überprüfung mittels Nanoindenter wurden zunächst mit Hilfe der elastischen Ku-
geleindruckmethode die mechanischen Eigenschaften Elastizitätsmodul und Fließspannung
bestimmt. Im Anschluss wurden diese mit den Resultaten aus unabhängigen Messungen ver-
glichen. Im Folgenden soll auf die Bestimmung des Elastizitätsmoduls und der Fließspannung
von Dünnschichten mit der elastischen Kugeleindruckmethode genauer eingegangen werden.
1.6.1 Bestimmung des Elastizitätsmoduls dünner Schichten
Die Bestimmung des Elastizitätsmoduls dünner Schichten nach der elastischen Kugel-
eindruckmethode beruht auf der Beschreibung der experimentellen Kraft-Eindringtiefe-Kur-
ven mit Hilfe der SCHWARZERschen Theorie für den elastischen Kugeleindruck in geschich-
tete Materialien. Die Modellrechnungen setzen die Kenntnis des Indenterradius, der Schicht-
dicke, der elastischen Eigenschaften des Indentermaterials sowie die der in sich homogen und
isotrop betrachteten Schicht- und Substratmaterialien (R, d, Ei, νi, Ep, νp, Es, νs) voraus und
müssen anderenfalls aus unabhängigen Experimenten bestimmt werden. Mit dem Elastizi-
tätsmodul der Schicht als freiem Parameter wird das Modell an die experimentellen Daten
über eine in ELASTICA© integrierte Iterationsroutine angefittet. Die Quantifizierung der
Messunsicherheit für den so bestimmten Elastizitätsmodul der Schicht erfolgt im Rahmen der
Standardmethode nicht. Allerdings wird eine mittlere Abweichung <0,5 nm zwischen theore-
tischer und experimenteller Kurve gefordert, was nur mit hochgenauen Messungen erreicht
werden kann. Als Referenzmethode zur Bestimmung des Elastizitätsmoduls nach der elasti-
schen Kugeleindruckmethode dienten in der Regel registrierende Härtemessungen mit dem
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Berkovichindenter mit Auswertung nach OLIVER und PHARR (Vorstellung dieser Standard-
methode erfolgt in Abschnitt 2.1). Im Rahmen der Messunsicherheit zeigte sich hier in der
Regel eine gute Übereinstimmung. Die elastische Kugeleindruckmethode eignet sich darüber
hinaus auch zur Bestimmung des Elastizitätsmoduls von ultradünnen Schichten. Dies geht aus
der hervorragenden Übereinstimmung in den Ergebnissen aus Kugeleindruckmessungen und
Messungen mit der Surface Acoustic Wave Spectroscopy (SAWS) an Schichten mit nur weni-
gen Nanometern Dicke aus Diamond-Like-Carbon (DLC) auf Silizium hervor [35].
1.6.2 Bestimmung der Fließspannung dünner Schichten
Der experimentelle Zugang zur Fließspannung homogener Materialien aus dem elastischen
Kugeleindruckversuch wurde bereits in Abschnitt 1.5.1 beschrieben und gründete auf der ge-
nauen Kenntnis des durch den Indenter im Material produzierten Spannungsfeldes. Mit ELA-
STICA© kann dieses aber auch für geschichtete Materialien berechnet werden, womit die Be-
stimmbarkeit der Fließspannung für dünne Schichten prinzipiell möglich ist. Die Bestimmung
der Fließspannung einer Einzelschicht auf Substrat setzt die Kenntnis des Parametersatzes (R,
d, Ei, νi, Es, νs, Ep, νp) voraus. Damit wird das elastische Feld im gesamten geschichteten
Halbraum zur experimentell ermittelten Versagenslast, d.h. die Last am Übergang vom elasti-
schen zum plastischen Deformationsverhalten Fkrit, berechnet. Die entsprechende Feldvertei-
lung der VON MISESschen Vergleichsspannung erhält man daraus auf einfache Weise über die
entsprechende ELASTICA©-Operation nach Formel 1.13. Die anschließende Feldanalyse
beinhaltet im Wesentlichen eine Extremwertanalyse. Gesucht werden dabei die in den Teilbe-
reichen (Substrat, Schicht 1, Schicht 2,...) jeweils maximal erreichte VON MISES-Spannung. In
einem weiteren Schritt ist durch unabhängige Untersuchungen festzustellen, in welchem Ma-
terialbereich die maximal erreichte VON MISES-Spannung einen kritischen Wert erreicht hat.
Die kritische VON MISES-Spannung ist dort ein Maß für die Fließspannung. Da es gegenwär-
tig keine alternative Bestimmungsmethode für die Fließspannung von dünnen Schichten gibt,
diente bisher die elastische Kugeleindruckmethode selbst zu Referenzzwecken. Der auf diese
Weise erstmals CHUDOBA et al. ([33], 2000) geglückte Verifikationsversuch soll nun skizziert
werden.
Ein erster methodischer Gültigkeitsbeweis
Zur Untersuchung verwendeten CHUDOBA et al. Dünnschichten, die auf dem Wege der
Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition (PECVD) hergestellt wurden und sich dabei
durch gute Homogenität und Isotropie auszeichneten. Ein Teil der Proben wurde als Doppel-
schichtsysteme mit einer Gesamtschichtdicke von 2 µm hergestellt. Dabei wurden die Einzel-
schichtdicken in den Kombinationen Si3N4/SiO2 und SiO2/Si3N4 wie 0,5 µm/1,5 µm, 1 µm/1
µm, 1,5 µm/0,5 µm variiert. Zu Referenzzwecken wurden beide Schichtmaterialien noch als
Einzelschichten der Dicke 1 µm hergestellt. Alle Schichtsysteme wurden parallel auf Silizium
(100) und Borsilikatglas abgeschieden. Für die Analyse wurde zunächst die Last am Über-
gang vom elastischen zum plastischen Deformationsverhalten, die Versagenslast Fkrit, durch
zyklische Messungen (vgl. 2.2.6) mit einem 4 µm Kugelindenter ermittelt. Der Vergleich kri-
tischer Lasten zeigte, dass die Einzelschicht aus Si3N4 bei einer signifikant höheren Last ver-
sagt als die Einzelschicht aus SiO2, woran der Wechsel des Substratmaterials qualitativ nichts
ändert. Bei den Doppelschichten zeigte sich vor allem, dass sich eine Unterschicht aus Si3N4
praktisch kaum auf die Lasttragfähigkeit auswirkt, während es bei einer 0,5 µm dicken Deck-
schicht aus Si3N4 auf SiO2 zu einem Tragfähigkeitsverlust von ca. 50 % kommt. Eine mögli-
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che Erklärung für diesen Effekt gibt die Analyse des Spannungsfeldes. Mit der bekannten
Versagenslast und den E-Moduln wurde dann die VON MISES-Vergleichsspannung entlang
der Eindruckachse berechnet. Beim Vergleich der in der Deckschicht maximal erreichten
VON MISES-Spannungen zeigte sich zunächst, dass das Substrat praktisch keinen Einfluss auf
die in den Schichten erreichte Maximalspannung hat, obwohl sich die Fließspannungen der
reinen Substrate deutlich voneinander unterscheiden. Damit liegt nahe, dass die kritische VON
MISES-Spannung nicht im Substratmaterial zu suchen ist. Dass die in den Einzelschichtsyste-
men maximal erreichte Spannung auch zugleich kritisch ist, zeigte der folgende Überkreuz-
vergleich. Und zwar zeigt sich einerseits, dass die Maximalspannung in der SiO2-Einzel-
schicht im Doppelschichtsystem mit SiO2-Deckschichten generell reproduziert wird. Anderer-
seits wird die Maximalspannung der Einzelschicht aus Si3N4 im Doppelschichtsystem mit der
dicksten Si3N4-Deckschicht klar reproduziert. Mit Hilfe der nun bekannten kritischen VON
MISES-Spannung zeigen CHUDOBA et al. ferner, dass der deutliche Verlust an Lasttragfähig-
keit bei der Doppelschicht mit der 0,5 µm dicken Si3N4-Deckschicht erklärt werden kann,
wenn man die Betrachtungen der maximal erreichten VON MISES-Spannungen auf die Unter-
schicht erweitert. Bei der besagten Probe wird nämlich die kritische Spannung in der Unter-
schicht erreicht, womit die Deckschicht noch intakt bleibt, und die Lasttragfähigkeit durch die
weniger steife Unterschicht maßgeblich bestimmt wird. Die eben dargestellten Überlegungen
machen deutlich, dass die maximale VON MISES-Spannung in einem konkreten Schichtmate-
rial eines versagenden Dünnschichtsystems in unabhängigen Experimenten einen bestimmten
Wert nicht übersteigt. Die ermittelte maximale VON MISES-Spannung ist damit für das betref-
fende Schichtmaterial kritisch. Da aber plastische Versagen vorausgesetzt wurde, kann von
einer Fließspannung gesprochen werden.
1.7 Offene Fragen und Probleme
Die elastische Kugeleindruckmethode bietet neben der Bestimmung des Elastizitätsmoduls
und der Fließspannung dünner Schichten eine Reihe potenzieller Erweiterungsmöglichkeiten.
Identifikation von Versagensmechanismen
Beim Kugeleindruckversuch in Dünnschichtsysteme ist im Allgemeinen neben der plasti-
schen Deformation auch mit Versagensmechanismen wie radial cracking, HERTZsche Kegel-
brücke oder Delamination zu rechnen. Solche Mechanismen müssten sich aber analog zu der
im letzten Abschnitt vorgestellten Vorgehensweise indirekt identifizieren lassen. Zur Über-
prüfung dieser Hypothese wäre zunächst gezielt nach Versuchsbedingungen zu suchen, unter
denen der spezifische Mechanismus beobachtet werden kann. In einem weiteren Schritt wären
Indenterversuche mit in situ-Diagnostik sowie Variation von z.B. Schichtdicke oder Indenter-
radius auszuführen und der dazugehörige Spannungszustand mit Hilfe von ELASTICA© zu
analysieren. Auf dieser Grundlage müsste dann ein geeignetes Versagenskriterium formuliert
werden.
Design von Schichtsystemen
Mit Hilfe von ELASTICA© sowie den mechanischen Eigenschaften ist ein mechanisches
Design von Schichtsystemen denkbar. Hier liegen bereits zwei theoretische Arbeiten vor. So
entwickelt SCHWARZER in [22] ein hypothetisch optimales Schichtsystem für HERTZsche Be-
lastung mit überlagerter Lateralkraft. Unter der Vorgabe, dass das nachgiebige Substratmate-
rial dabei bestmöglich vor dem plastischen Versagen geschützt wird sowie die Gefährdung
durch Rissbildung weitestgehend klein zu halten ist, wurden ELASTICA©-Berechnungen
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vorgenommen. Schließlich wird vorgeschlagen, dass bei einem optimalen Schichtsystem der
E-Modul zunächst ausgehend vom Substrat bis auf den Maximalwert ansteigt und an der
Oberfläche wieder etwas abfällt. Die direkte Überprüfung derartiger Aussagen ist allerdings
schwierig, da sich vor allem Lateralkräfte gegenwärtig nicht genau genug kontrollieren lassen.
Bei den ELASTICA©-Berechnungen von RICHTER et al. [50] wurde die Lateralkraft wegge-
lassen und das E-Modul-Profil durch einen Stapel mit 3 Schichten angenähert. Es wurde
gezeigt, dass die optimale Schutzwirkung durch das gleichzeitige plastische Versagen in allen
Teilbereichen des Schichtsystems gekennzeichnet ist und sich in der Maximierung des Effekts
der Lasttragfähigkeitssteigerung äußert. Letzterer Effekt besteht darin, dass ein
Mehrschichtsystem bei geeignetem Aufbau eine höhere Lasttragfähigkeit aufweist als ein
vergleichbares Einzelschichtsystem. Dies könnte wiederum zum experimentellen Nachweis
genutzt werden. Abschließend sei noch generell bemerkt, dass die Überprüfung der Aussagen
zum Schichtdesign vor allem aus experimenteller Sicht ein besonders komplexes Problem
darstellt. Vereinfachungen könnten sich ergeben, wenn man sich nicht auf optimale
Schichtsysteme im obigen Sinne beschränkt und statt dessen versucht, die mechanischen
Eigenschaften für einzelne Schichten in einem Mehrschichtsystem zu bestimmen.
Kugeleindruckversuch an Kanten und Ecken
Das eben Gesagte ließe sich prinzipiell auch auf den Kugeleindruckversuch an begrenzten
Körpern übertragen. Die hierfür grundlegende theoretische Erweiterung in Form der Theorie
zum elastischen Kugeleindruckversuch in der Nähe von Kanten und Ecken [21] wurde aller-
dings bisher überhaupt nicht geprüft. Das Problem dabei besteht darin, dass die numerische
Auswertung der Fundamentallösungen, die zum Vergleich mit dem Experiment benötigt wird,
bereits wieder eine Vereinfachung, für die Handhabung auf einem normalen PC (PIII – 750
MHz, 256 MB RAM) erfordert. Die Vereinfachung besteht in der Annahme, dass die
tatsächliche Druckverteilung beim Kantenkontakt nur unwesentlich von der HERTZschen
Druckverteilung abweicht. Diese Näherung betrifft insbesondere die Lösung des ersten Teil-
problems (vgl. Abschnitt 1.5.2.2) während bei der Lösung des zweiten Problems mit der ver-
allgemeinerten HERTZschen Druckverteilung (Formel 1.15) gerechnet wird. Damit ist die
Theorie nur in erster Näherung auswertbar. Dabei ist bis jetzt unklar, wie gut die Näherung
die tatsächlichen Gegebenheiten wiedergibt. Zur experimentellen Überprüfung dieses
Sachverhaltes können im Wesentlichen zwei grundlegende Konzepte verfolgt werden.
Einerseits ist das Untersuchungsobjekt die Kraft-Eindringtiefe-Kurve und andererseits die
Kontaktflächenform a(ϕ). Letzteres repräsentiert prinzipiell die Ideallösung, da die Symmetrie
der Kontaktflächenform direkte Einblicke in die Güte der gemachten Annahme liefert. Dieser
Ansatz wäre aber auch experimentell aufwändiger, da hierfür eine spezifische in situ-
Diagnostik erforderlich ist und erst entwickelt werden müsste. Diese Problematik existiert bei
der Beschränkung auf die Kraft-Eindringtiefe-Kurve nicht. Außerdem spricht die einfache
Durchführbarkeit mit Hilfe der modernen Nanoindentertechnik für ein solches Experiment.
1.8 Ziel und Inhalt der Arbeit
Die Methode des elastischen Kugeleindruckversuchs hat sich mit der SCHWARZERschen
Theorie zu einem Präzisionswerkzeug bei der Charakterisierung des Deformationsverhaltens
von Dünnschichten entwickelt. Es wurde bereits angedeutet, dass das Potenzial der Methode
bei weitem nicht erschöpft ist. Ziel dieser Arbeit besteht in der erneuten Verifikation der
elastischen Kugeleindruckmethode anhand der Bestimmung des Elastizitätsmoduls und der
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Fließspannung für andere Dünnschichtmaterialien. Des Weiteren sollen zusätzliche poten-
zielle Anwendungsmöglichkeiten der Methode im realen Experiment getestet und damit
weitere Beweise für die Allgemeingültigkeit der SCHWARZERschen Theorie geliefert werden.
Mit der jüngsten Verallgemeinerung der Theorie auf Viertel- und Achtelräume stehen damit
vielfältigste Testmöglichkeiten zur Verfügung, wobei aber zum gegenwärtigen Zeitpunkt
noch in einer grundlegenden Theorieannahme auf experimentellem Weg Klarheit zu schaffen
ist. Dieser Teil unterscheidet sich in der Untersuchungsmethodik deutlich von der übrigen
Arbeit. Da die Fülle von Ergebnissen und das Seitenvolumen dieses Teils mit dem Umfang
des übrigen Teils der Arbeit vergleichbar sein wird, ist die Gliederung in die folgenden beiden
Themenschwerpunkte sinnvoll.
I. Kugeleindruck in der Nähe von Ecken und Kanten
Diese Thematik wird in zwei getrennten Kapiteln behandelt. Zunächst interessiert in Ka-
pitel 3, inwiefern sich die partielle Näherung einer HERTZschen Druckverteilung im Falle
asymmetrischer Kontakte auf die messbaren Größen Last und Tiefe auswirkt. Hierzu wurden
Experimente mit dem Nanoindenter in der Nähe von Kanten vorgenommen und der Einfluss
des Abstandes des Eindruckzentrums von der freien Kante auf die Kraft-Eindringtiefe-Kurve
untersucht. Da das Ergebnis dieser Untersuchung keine eindeutigen Schlüsse zulässt, kann die
Frage nach der Abweichung von der Form einer idealen Kontaktdruckverteilung im
Indenterexperiment praktisch nur über die direkte Beobachtung der Kontaktflächenform
beantwortet werden, was wiederum in Kapitel 4 behandelt wird. Da die in situ-Beobachtung
der Kontaktflächenform im Nanoindentermaßstab den Recherchen des Autors zufolge derzeit
technisch nicht zu realisieren ist, wurden zwei verschiedene makroskopische
Versuchskonzepte verfolgt. Die makroskopischen Experimente wurden zunächst, analog zum
Nanoindenterexperiment, an Kanten aus PMMA durchgeführt. Zusätzlich wurden Untersu-
chungen in der Nähe von Ecken, mit Variation der Last bei konstantem Abstand und mit Hilfe
der frozen stress technique, als zweitem makroskopischen Versuchskonzept vorgenommen.
Diese liefern die entscheidenden Aussagen zur tatsächlichen Güte sowie Verbesserungs-
möglichkeiten der SCHWARZERschen Viertel- und Achtelraumtheorie.
II. Kugeleindruck in Dünnschichtsysteme aus B-C-N
Diese Thematik wird in Kapitel 5 aufgegriffen. Dabei wird zunächst die elastische Kugel-
eindruckmethode zur Bestimmung der mechanischen Eigenschaften E-Modul und Fließspan-
nung von Magnetron gesputterten Schichten im System B-C-N mit verschiedener chemischer
Zusammensetzung angewendet. Die ermittelten Größen werden in unabhängigen Untersu-
chungen daraufhin untersucht, ob sich diese als Materialeigenschaften identifizieren lassen.
Während die Experimente zunächst an Einzelschichten erfolgten, wobei Schichtdicke,
Kugelradius sowie Substratmaterial variiert wurden, konnte festgestellt werden, dass das Ma-
terialversagen nicht in allen Fällen auf einsetzende plastische Deformation zurückgeführt
werden kann. Dennoch kann im Resultat für 3 von 5 verschiedene Herstellungsbedingungen
E-Modul und Fließspannung eindeutig als Materialeigenschaft nachgewiesenen werden.
Daraus wird ein B-C-N-spezifischer Zusammenhang zwischen der Fließspannung und dem
Elastizitätsmodul bzw. die sogenannte „Masterkurve“ Y(E) abgeleitet. Mit dieser
Materialkurve wird im Abschnitt 5.2 die elastische Kugeleindruckmethode zum Schichtdesign
angewendet, wobei jedoch aus experimentellen Gründen keine „optimalen“ Schichten
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entsprechend [22] und [50] betrachtet werden. Es wird ein spezielles Dreischichtsystem
entwickelt, dass die Bestimmung der Fließspannung für solche B-C-N-Schichten, für die die
Experimente an den Einzelschichten das plastische Versagen nicht eindeutig belegen konnten,
erlaubt. An diesem Schichtsystem werden außerdem die theoretischen Vorhersagen zum
elastischen Deformationsverhalten beim Kugeleindruckversuch experimentell überprüft. Im
letzten Teil des Kapitels (Abschnitt 5.3) wird versucht, den Ausgang der Experimente
aufzuklären, bei denen das Materialversagen mit Hilfe des VON MISES-Kriteriums nicht
erklärt werden konnte. Die mikroskopische Schadensbildanalyse liefert hierzu die
entscheidenden Hinweise auf weitere Versagensmechanismen. Mit Hilfe verschiedener
Indizien gelingt schließlich eine Rekonstruktion des Materialversagens, wobei das im




Im letzten Kapitel wurde ein Überblick über die vielfältigen Möglichkeiten mit Indenter-
methoden vorgestellt. Dies beruhte einerseits auf dem rasanten Fortschritt auf dem Gebiet der
theoretischen Beschreibung des Indenterversuchs. Andererseits konnten die neuen theoreti-
schen Möglichkeiten erst durch eine entscheidende Verbesserung auf experimentellem Gebiet
praktisch nutzbar gemacht werden. Diese Entwicklung beginnt mit dem Übergang zur Auf-
zeichnung von Kraft und Eindringtiefe während des Eindruckprozesses, was erstmals TABOR
in den 1950er Jahren für seine Untersuchungen nutzte. Der entscheidende technische Durch-
bruch auf dem Gebiet der Indentermessungen mit kontinuierlicher Aufzeichnung von Kraft
und Eindringtiefe (sog. „registrierende Härtemessung“) gelang jedoch erst Mitte der 1980er
Jahre. Mit dem sogenannten Ultramikrohärtetester bzw. Nanoindenter war zum ersten Mal die
Vermessung von Kräften und Verschiebungen mit ausreichender Genauigkeit zur experi-
mentellen Verifikation der Lösungen elastischer Kontaktprobleme im Sub-
mikrometerbereich möglich. Nicht zuletzt profitierte davon das Konzept der Härtemessung,
da man einerseits nicht mehr von der Visualisierung der Kontaktfläche abhängig war.
Andererseits ließen sich seitdem auch elastische Eigenschaften aus dem nicht notwendig rein
elastischen Eindruckversuch ableiten. Diese Methode repräsentiert heute den Standard der
mechanischen Oberflächencharakterisierung. Da diese im Rahmen dieser Arbeit als
Referenzmethode für die elastische Kugeleindruckmethode eingesetzt wird, soll im folgenden
Abschnitt zunächst die Standardmethode etwas genauer beschrieben werden. Im Abschnitt 2.2
werden dann die für die eigenen Untersuchungen relevanten allgemeinen Versuchs-
bedingungen konkretisiert.
2.1 Gegenwärtiger Stand
Bei der registrierenden Härtemessung werden Kraft und die Eindringtiefe während des ge-
samten Eindruckversuchs bei jeder Änderung des Belastungszustandes aufgezeichnet. Eine
typische Kraft-Eindringtiefe-Kurve ist in Abbildung 2.1 dargestellt. Die fehlende Überein-
stimmung von Be- und Entlastung deutet dabei den inelastischen Charakter des Eindruckver-
suchs an. Dieses Gesamtverhalten wird, wie
leicht einzusehen ist, im Wesentlichen durch
die Belastung geprägt. Mit der Grundannahme
einer praktisch rein elastischen Entlastung so-
wie die Annahme, dass die für viele rotations-
symmetrische Kontaktprobleme analytisch
gegebenen Lösungen auch noch bei vorge-
formten Probenoberflächen gültig sind, wurde
das heute populärste Beschreibungsmodell zum
Eindruck entwickelt: Die Beschreibung des
Eindruckversuchs nach OLIVER und PHARR
(O&P) [39] gestattet neben der Härtebestim-
mung die Bestimmung des Elastizitätsmoduls
homogener und isotroper Materialien, was im
Folgenden vorgestellt wird.
Abbildung 2.1: Schematische Messkurve aus
einer registrierenden Härtemessung mit den
wichtigsten Messgrößen
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2.1.1 Bestimmung der Härte nach OLIVER und PHARR
Die Bestimmung der Härte erfolgt nach Formel 1.6, wobei die Kontaktfläche aus der
Kraft-Eindringtiefe-Kurve über die bekannte Indentergeometrie gewonnen wird. Dabei kann
in Fällen mit plastischer Deformation das in Abbildung 2.2 dargestellte Eindruckszenario
angenommen werden. Per Definition wird dann die Kontaktfläche als Projektion der Mantel-
flächenfunktion des Eindruckkörpers entlang der Kraftwirkungsrichtung Aproj(h) im Abstand
hc (Index c für engl. contact depth) vom Indenterscheitelpunkt bestimmt. Die Bestimmung der
Flächenfunktion Aproj(h) erfolgt aus separaten Experimenten, wobei sowohl direkte als auch
indirekte Messmethoden üblich sind. Die für eigene Untersuchungen relevante Charakterisie-
rungsmethode wird in 2.2.3 beschrieben. Da die Kontakttiefe hc aus der Entlastungskurve
aufgrund Rückfederung innerhalb der Kontaktfläche nicht direkt hervorgeht, wird diese aus
der maximalen Eindrucktiefe hmax über die Gleichung hc=hmax-hs berechnet, wobei die Ober-
flächendeformation hs am Kontaktflächenrand unter der oben genannten Voraussetzung mit
der Elastizitätstheorie beschrieben werden kann. So zeigt SNEDDON, der in [40] die
HERTZsche Theorie auf beliebige rotationssymmetrische Indentergeometrien erweitert, dass
sich die Oberflächendeformation am Kontaktflächenrand weitestgehend unabhängig von der
Indentergeometrie durch hs=εF/S darstellen lässt. Der Faktor ε hängt dabei schwach von der
Indentergeometrie ab und schwankt zwischen 0,72 (Kegel) und 1 (flacher Stempel). Die
Oberflächendeformation hängt aber maßgeblich von der Kontaktsteifigkeit S ab, die als Ab-
leitung der Entlastungskurve bei FMax bestimmt wird. Zur Bestimmung der Kontaktsteifigkeit
wird die Entlastungskurve mit dem Potenzgesetz F=constant*(h-h0)m modelliert. Die Expo-
nenten m sind geometrieabhängig und die elastizitätstheoretische Behandlung liefert dafür
Werte zwischen 1 (flacher Stempel) und 2 (Kegel) [9]. Während anfangs Experimente von
DOERNER und NIX in [43] die Beschreibung der Entlastungskurve mit einem flachen Stempel
befürworteten, gelang OLIVER et al. mit der hohen Messempfindlichkeit des Nanoindenters
der Nachweis, dass die Messkurve bei pyramidenförmigen Indentern im Allgemeinen
(„hochelastische“ bis „idealplastische“ Materialien) nicht-linear ist und mit den Exponenten
im Bereich 1,2<m<1,6 beschrieben werden kann [39].
Abbildung 2.2: Schematische Eindruckgeometrie beim el
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2.1.2 Bestimmung des Elastizitätsmoduls nach OLIVER und PHARR
Die Bestimmung des Elastizitätsmoduls aus dem elastisch-plastischen Indenterversuch
gründet auf dem ursprünglich für Kegel entwickelten und durch PHARR et al. in [37] mittels
FEM-Rechnungen für rotationssymmetrische Indenter gut bestätigten Zusammenhang
AE
2S krπβ= .                                                      2.1
Der Faktor β ist etwa 1 und hängt im Allgemeinen geringfügig von der Indentergeometrie ab.
So werden bei eckigen oder von der Rotationssymmetrie abweichenden Indentern Effekte von
weniger als 5% festgestellt [42]. Bei dem für diese Arbeit relevanten Berkovichindenter ist
β=1,034. Ist die Kontakttiefe und die Flächenfunktion bekannt, so kann der Elastizitätsmodul
des Probenmaterials mit Formel 2.1 unter Berücksichtigung der Indenterdeformation mit
Gleichung 1.12 bestimmt werden.
2.1.3 Grenzen der Standardmethode
Homogene Materialien
Die Standardmethode versagt vor allem bei solchen Materialien, die nach der Entlastung
außerhalb der Kontaktflächenberandung eine bleibende Oberflächendeformation aufweisen.
So beobachtet man bei duktilen Materialien sogenanntes pile-up. Die Nichtberücksichtigung
führt nach FEM-Rechnungen von [44] zufolge dazu, dass die tatsächliche Kontaktfläche die
Kontaktfläche nach O&P um mehr als 50 % übersteigen kann. Dieses Simulationsergebnis
konnte durch experimentelle Untersuchungen mit dem Atomic Force Microscope (AFM) im
Rahmen von [6] bestätigt werden.
Eine weitere Einschränkung resultiert aus der Annahme, dass die Kontaktfläche in ihrer
Lateralausdehnung nach der Entlastung unverändert bleibt. In [47] zeigt man jedoch, dass der
mit Hilfe der Elastizitätstheorie vorhersagbare Effekt der radialen Rückfederung der Kontakt-
fläche bei hochgenauen Indentermessungen nicht vernachlässigt werden kann.
Geschichtete Materialien
Die Grenzen der O&P-Methode hinsichtlich geschichteter Materialien sind prinzipieller
Natur, denn die Beschreibung der Entlastungskurve erfolgt durch Theorien, die für homogene
Materialien entwickelt wurden. Unter bestimmten Bedingungen lassen sich dennoch Eigen-
schaften des Schichtmaterials bestimmen. BÜCKLE gibt bereits 1959 eine Regel an, wonach
zur Bestimmung der substratunabhängigen Schichthärte die Eindringtiefe nicht mehr als 10 %
der Schichtdicke betragen sollte [52]. Während diese Regel in Einzelfällen sogar noch bei
50_% Eindringtiefe zuverlässige Ergebnisse liefert [32], existiert eine solche Regel beim
Elastizitätsmodul nicht. Bestrebungen, Derartiges zu formulieren, unterliegen aber der
grundsätzlichen Problematik, dass das elastische Feld im Vergleich zur plastischen Zone
quasi unbegrenzt ist und damit die elastische Schichtdeformation nie ganz vom Substrat
entkoppelt betrachtet werden kann. So zeigen die Untersuchungen im Rahmen von [32], dass
der über O&P bestimmte E-Modul der Schicht besonders vom Unterschied in den elastischen
Eigenschaften von Schicht und Substrat beeinflusst wird. Bei der Bestimmung des
Elastizitätsmoduls von Hartstoffschichten mittels O&P erhält man wegen der fehlende
Separierbarkeit von Schicht und Substrat praktisch immer nur einen Verbundmodul. Die den
Schichteigenschaften am nächsten kommenden Werte erhält man daher durch Messungen mit
kleinstmöglichen Prüflasten, womit man allerdings sehr schnell an technische Grenzen stößt.
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2.2 Allgemeine experimentelle Bedingungen
Im Rahmen der Arbeit wurden umfangreiche Messungen mit dem Nanoindenter UMIS
2000 durchgeführt. Im Abschnitt 2.2.1 soll zunächst ein Überblick zum Geräteaufbau und
Funktionsweise gegeben werden. In den darauf folgenden Abschnitten erfolgt noch eine Prä-
zisierung zu ausgewählten Gerätemerkmalen sowie der Messdatenaufbereitung.
2.2.1 Der Nanoindenter UMIS 2000
Das Gerät wurde von der National Measurement Laboratory (NML) der Commonwealth
Scientific and Industrial Research Organisation (CSIRO), Lindfield, Australien entwickelt
(siehe auch [49]). Der Messkopf (Abbildung 2.3 (b)) besteht aus einem stabförmigen Inden-
terhalter, der über ein Blattfederpaar (Parallelverschiebung möglich) mit einem Piezoaktor
gekoppelt ist, und zwei induktiven Gebern (LVDT’s bzw. Linear-Variable-Differential-Trans-
former) als separate Sensoren für Kraft und Tiefe. Das inkrementale Messsystem ist „kraftge-
steuert“, d. h., die Prüflast wird für jedes Inkrement durch den Piezoaktor vorgegeben. Die
Kraft wird mit Hilfe des Kraftsensors über einen Regelkreis stabilisiert. Die Kraftübertragung
auf den Indenter erfolgt über die beiden Federn, deren Dimensionierung die maximale
Prüflast auf 500 mN begrenzt. Die Oberflächenkontaktierung erfolgt durch Vorgabe einer
besonders kleinen Kraft, die im Falle des bestmöglichen Signal-zu-Rausch-Verhältnisses mit
dem Regler noch bei 0,7 µN definiert vorgegeben werden kann. Nach dem Herstellen des
Oberflächenkontakts wird der Nullpunkt für die Kraft- und Tiefenaufzeichnung definiert. Im
anschließenden Messmodus erfolgt die Belastung mit einer Geschwindigkeit, die über die
variable Haltezeit zwischen den Kraftinkrementen sowie die Anzahl der Inkremente vorge-
geben werden kann. Fehler bei der Oberflächendetektion resultieren in erster Linie aus der
hohen Empfindlichkeit gegenüber äußeren Störeinflüssen.
Die besondere Empfindlichkeit des Messkopfes stellt besondere Anforderungen an die
elektromagnetische und mechanische Abschirmung. Das UMIS ist aufgrund des Eigen-



















(a)                  (b)
   (c)        (d)
Abbildung 2.3: Schematischer Aufbau des Ultra-Micro-Indentation-System (UMIS): (a) Gesamtansicht,
(b) der Messkopf, (c) austauschbare Indenterspitze, (d) nach Härtemessung verbliebene
Oberflächendeformation, Quellen: u.a. [48]
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entkoppelt. Die elektromagnetische Abschirmung des Nanoindenters ist durch ein elektrisch
leitendes Gehäuse in ausreichendem Umfang gegeben. Genaue Messungen mit dem UMIS
erfordern die Berücksichtigung der thermischen Drift. Eine Driftrate von dh/dt<0,01 nm/s ist
dabei vernachlässigbar klein. Da aber derartige Driftraten bei typischen Tagestemperatur-
schwankungen im Messraum (ca. 2 K) praktisch nur mit hohem technischem Aufwand si-
cherzustellen wären, wurde von Beginn an das Konzept mit vernachlässigbar kleiner Drift
nicht weiterverfolgt. Statt dessen wurde die thermische Trägheit des Messsystems durch die
Aufstellung in einem speziellen Schrank erhöht und die dadurch linearisierte thermische Drift
durch Korrektion berücksichtigt. Mit der speziellen Aufstellung wurde für das Messgerät die
effektive Temperaturkonstante zu 1,22 µm/K bestimmt [46]. Der Kraftfluss zwischen Probe
und Indenter erfolgt beim UMIS über ein sehr steif ausgelegtes Gussgestell. Dieses ist mit
kugelgelagerten Lineartischen zur präzisen Relativbewegung von Indenter und Probe ausge-
stattet. Der Indenterwechsel ist ferner über eine Schraubverbindung sehr leicht möglich. Die
Proben (typische Größe: 1 cm²) werden mittels Hartwachs (Tm ca. 50 °C) auf einem stirnflä-
chig planparallel geschliffenen Stahlzylinder (dxh: 35 mm x 15 mm) befestigt, der wiederum
auf dem UMIS-Tisch magnetisch fixiert ist und für einen schnellen Probenwechsel sorgt. Im
Kraftfluss befinden sich damit insgesamt mehrere in Reihe geschaltete Nachgiebigkeiten
(1/S). Dies führt im Endeffekt dazu, dass die gesamte Gerätesteifigkeit des UMIS ver-
schlechtert wird und oft mit der zu messenden Kontaktsteifigkeit vergleichbar ist. Dieser Ef-
fekt wird durch Korrektion behandelt, wobei die Gerätesteifigkeit aus unabhängigen Experi-
menten zu ermitteln ist. Das UMIS wird vom PC aus über eine 20 Bit-Datenbasis gesteuert.
Die Standard-Steuersoftware arbeitet unter MS-DOS und gestattet nicht die vollständige Aus-
schöpfung der Messmöglichkeiten des Gerätes. Die diesbezüglich grundsätzlich bessere Win-
dows-Version wurde im Rahmen dieser Arbeit aufgrund technischer Probleme kaum genutzt.
Zum gegenwärtigen Zeitpunkt können mit dem Gerät neben gewöhnlichen Messungen im
Modus mit einfacher Be- und Entlastung Messungen mit mehrfacher Be- und Entlastung (zy-
klische Messungen) durchgeführt werden. In Tabelle 2.1 sind die wichtigsten Kenngrößen des
UMIS 2000 zusammengestellt.
Kraftmessbereiche 0 - 50 mN , 0 - 500 mN
Kraftauflösung 0,7 µN , 7 µN
Tiefenmessbereiche 0 - 2 µm , 0 - 20 µm
Tiefenauflösung 0,1 nm , 1 nm
Anzahl Kraftinkremente 1 – 200
Haltezeit für jedes Inkrement in s 0,1...10
Haltezeit bei FMax in s 2,31 + 0,1...9999
Haltezeit bei 1/10 FMax in s (Regler) 45
Temperaturkonstante 1,22 µm/K
Gerätesteifigkeit Si= Si(F) (2000 – 5300 mN/µm)
Tischbewegung 100 x 100 mm²
Tischpositioniergenauigkeit 200 nm
Tabelle 2.1 Systemspezifika - UMIS 2000
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2.2.2 Gerätesteifigkeit
Der Fehler in der Tiefenmessung infolge der Gerätedeformation lässt sich mit Hilfe der
Gerätesteifigkeit Si durch ∆h=F/Si ausdrücken. Die Bestimmung der Gerätesteifigkeit für das
UMIS erfolgte nicht vom Autor selbst. Im Folgenden werden jedoch die für diese Arbeit rele-
vanten Aspekte der aufwändigen Gerätecharakterisierung im Rahmen von [32] vorgestellt.
Zur Bestimmung der Gerätesteifigkeit wurden Indenterversuche in verschiedene Referenz-
materialien (homogen, genau bekannter E-Modul) durchgeführt. Die Beschreibung erfolgte
im Falle elastischer Indenterexperimente mit Hilfe der HERTZschen Theorie und bei elastisch-
plastischen Indenterexperimenten nach Oliver und Pharr, jedoch mit geringfügigen
Modifikationen. Die Details hierzu sind z. B. im Handbuch [45] der für die Auswertung der
Indentermessungen verwendeten Spezialsoftware IndentAnalyser© [17] nachzulesen. Die Ge-
rätesteifigkeit wurde schließlich durch arithmetische Mittelwertbildung über die Ergebnisse
verschiedener Indentermethoden, Referenzmaterialien und Messbereiche gewonnen. Damit
ergibt sich zunächst eine lastabhängige Gerätesteifigkeit, deren allgemeiner Verlauf in
Abbildung 2.4 als gestrichelte Linie dargestellt ist. Anstelle dieser wurde jedoch bei der Aus-
wertung der Messungen im Rahmen dieser Arbeit eine Kennlinie berücksichtigt, die in
Abbildung 2.4 als durchgezogene Linie dargestellt ist und sich über das folgende Polynom
beschreiben lässt:
mNmFmmmN /0,7073  /F3759 18, /7178,2944(F)S 2i µµµ ⋅+⋅−= .           2.2
Diese Kennlinie wurde ausschließlich aus Referenzmessungen im Kraftmessbereich bis 50
mN gewonnen und liefert in Anbetracht der Tatsache, dass die meisten Messungen im Rah-
men dieser Arbeit auch in diesem Messbereich vorgenommen wurden, bei der Auswertung
genauere Ergebnisse als mit der „allgemeinen UMIS-Steifigkeitskennlinie“.
Abbildung 2.4: Gerätesteifigkeit des UMIS 2000, ermittelt aus Messungen nach verschiedenen Metho-
den an Quarzglas, BK7 - Glas sowie Silizium- und Saphir- Einkristallen
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2.2.3 Charakterisierung – Berkovichindenter
Im Rahmen dieser Arbeit wurde mit Berkovichindentern aus Diamant von dem Hersteller
SYNTON gearbeitet. Der ideale Berkovichindenter ist rotationssymmetrisch und ähnelt einer
dreiseitigen Pyramide. Der Winkel zwischen Mantellinie und Symmetrieachse ist dabei 65,3°,
womit die Flächenfunktion mathematisch durch den Ausdruck Aproj(h)=24,5h² gegeben ist.
Reale Berkovichindenter weichen von den oben genannten Merkmalen in der Regel bei klei-
nen Eindringtiefen ab. Besonders typisch ist dabei die Spitzenverrundung, wobei bereits her-
stellungsseitig Verrundungsradien von Rblunt= 100 nm üblich sind. Typisch ist ferner die ver-
schleißbedingte Zunahme des Verrundungsradius. Wegen des Verlusts der geometrischen
Selbstähnlichkeit infolge der Spitzenverrundung sind Härtewerte unterhalb einer gewissen
Eindringtiefe prinzipiell nicht mehr mit denen bei größeren Eindringtiefen vergleichbar. Die
kritische Eindringtiefe kann dabei über die Kenntnis der tatsächlichen Flächenfunktion aus
dem Härte-Tiefen-Profil abgeschätzt werden. Bei der Bestimmung der Flächenfunktion auf
indirektem Weg2 wird die Allgemeingültigkeit von Formel 2.1 ausgenutzt. Die Kontaktfläche
in einer bestimmten Kontakttiefe kann dabei mit Hilfe von Indenterexperimenten an Refe-
renzmaterialien berechnet werden. Die für Experimente mit verschiedenen Maximallasten
über den bekannten E-Modul des Referenzmaterials berechnete Kontaktfläche wurde dann in
Abbildung 2.5 in Abhängigkeit von der dazugehörigen Kontakttiefe dargestellt. Die Flächen-










21ck ++++=            Ci...Fitparameter   2.3
                                                
2 Die direkte Bestimmung mit bildgebenden Verfahren wie REM oder AFM ist bedingt möglich und erfordert
vor allem bei vergleichbarer Genauigkeit einen erheblichen Mehraufwand, der im Regelfall nicht praktikabel ist.
Abbildung 2.5: Flächenfunktionen des idealen und eines realen Berkovichindenters im Vergleich
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2.2.4 Charakterisierung – Kugelindenter
Für die Kugelindenter aus Diamant gibt der Hersteller SYNTON Nominalradien an, die
jedoch für typische Eindringtiefen im Rahmen dieser Arbeit nicht repräsentativ waren. Aus
der Sicht des Autors sind die Gründe dafür darin zu suchen, dass die Charakterisierungsme-
thoden zur Fertigungsüberwachung auf den klassischen Härteeindruck nach BRINELL zuge-
schnitten sind. Nach [51] wird nämlich eine Indenterprojektion, ähnlich der REM -
Abbildung 2.6 zugrunde gelegt und durch eine Kreisfunktion angepasst. Der Fit erfolgt dabei
über einen Bereich von etwa π/2R. Kontaktflächen von dieser Größe werden aber in Inden-
terexperimenten mit ca. a/R=0,7 erreicht, womit klar wird, dass der Hersteller für die für
HERTZsche Kontakte übliche a/R<0,05 keine Toleranzen definiert und der Fertigungsprozess
nicht kontrolliert abläuft. Vor diesem Hintergrund bestand die Frage nach dem für die Mo-
dellierung benötigten effektiv wirksamen Krümmungsradius in einer bestimmten Eindruck-
tiefe. Bei der Charakterisierung der Indenter wurde der indirekte Weg gewählt, da die direkte
Vermessung mit Hilfe eines metrologischen Rasterkraftmikroskops (VERITEKT 3) unzurei-
chend genaue Ergebnisse lieferte [56]. Zur Charakterisierung wurden letzen Endes elastische
Kugeleindruckversuche an Referenzmaterialien vorgenommen, deren Auswertung mit der
HERTZschen Theorie erfolgte (nach R umgestellte Formel 1.13). Eine zuverlässige Ermittlung
des effektiven Radius Reff erfordert dabei Messungen an mindestens zwei Referenzmaterialien
wie Quarzglas und Saphir. Dieser Bestimmungsweg ist z.B. in [31] im Detail nachzulesen. Im
Rahmen dieser Arbeit erfolgte die Auswertung der Experimente zur Indentercharakterisierung
mit dem Programm IndentAnalyser© [17], dass die Berücksichtigung von bis zu 3 Referenz-
materialien erlaubt und zusätzlich bei der Beurteilung der Abhängigkeit des ermittelten ef-
fektiven Radius von der Eindringtiefe hilfreich ist. Hierzu wird der für jedes F-h-Tupel der
Messkurven berechnete effektive Radius über der dazugehörigen effektiven Eindringtiefe heff
Abbildung 2.6: REM-Profilabbild eines in dieser Arbeit benutzten Kugelindenters. (Indenterbezeichnung
LM5c: sphärisch (LM) mit Nominalradius von 5 Mikrometern)
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dargestellt. Letztere entspricht der Probendeformation im Eindruckzentrum und berechnet
sich aus der gemessenen Eindringtiefe h durch Subtraktion der Indenterdeformation. Die An-
wendung der eben skizzierten Methodik im Rahmen dieser Arbeit wird nun noch an Beispie-
len erläutert. Zunächst werden die Indenterkennlinien bzw. „Radiusfunktionen“ in
Abbildung 2.7 zum Indenter LM5c betrachtet. Die Berechnungen erfolgten dabei mit
EQuarz=69 GPa, ESilizium=164 GPa und ESaphir=420 GPa, wobei diese Werte innerhalb der
Fehlergrenzen aus unabhängigen Messungen mit dem Berkovichindenter (vgl. Tabelle 2.2)
willkürlich gewählt wurden, und dabei besser übereinstimmende Kennlinien liefern als mit
den E-Modul-Werten aus der Literatur. Zur Bestimmung der endgültigen Indenterkennlinie,
bzw. im Folgenden einfach „(Indenter-)Kalibrierkurve“, wurde über alle drei Radiusfunktio-
nen eine Mittelwertkurve gebildet und mit einem mathematischen Modell angefittet. Die Un-
sicherheit in der Kalibrierkurve wurde dann durch eine Größtfehlerabschätzung gewonnen.
Hierzu wurde in der Darstellung wie in Abbildung 2.7 die größte Absolutdifferenz der den
„Radiusfunktionen“ untereinander aufgesucht und als repräsentative Größe für die gesamte
Kalibrierkurve definiert. Im Folgenden werden die endgültigen Indenterkennlinien für ver-
schiedene Indenter betrachtet.
Wie in Abbildung 2.8 ersichtlich ist, zeigen die Kalibrierkurven im Rahmen der Unsicherheit
ein konstantes Verhalten. Vor diesem Hintergrund wurde ein Mittelwert über den jeweils ge-
Abbildung 2.7: „Radiusfunktion“, ermittelt für den Indenter LM5c an Quarzglas (Quadrate), Silizium
(Dreiecke) und Saphir (Kreuz). Der Fit zur Mittelwertkurve ist fett durchgezogen. Im einge-
kreisten Bereich ist die Differenz der Kurven untereinander maximal.
elastische EigenschaftenReferenzmaterial Literaturwerte eigene Messung mit dem Berkovichindenter
Quarzglas Ep=72 GPa, ν=0,17 [54] Ep=(69,7+1,8) GPa
Silizium (100) Ep=164,4 GPa, ν=0,224 [55] Ep=(169+6) GPa
Saphir (0001) Ep=403 GPa, ν=0,234 [57] Ep=(419+8) GPa
Tabelle 2.2 Referenzmaterialien - Indentercharakterisierung
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samten Kennlinienverlauf gebildet und als effektiver Indenterradius zum HERTZschen Kuge-
leindruckversuch definiert. In der Tabelle 2.3 sind die Indenterradien für die im Rahmen die-
ser Arbeit benötigten Indenter einschließlich der weiter oben bereits besprochenen Unsicher-
heiten zusammengestellt.
2.2.5 Messmodus mit einfacher Be- und Entlastung
Dieser wurde bereits zu Beginn dieses Kapitels im Prinzip vorgestellt. In diesem Abschnitt
folgen einige versuchsrelevante Spezifika. In Abbildung 2.9 sind zwei typische im Rahmen
dieser Arbeit in diesem Modus aufgezeichnete Messkurven dargestellt. Charakteristisch ist
dabei zunächst die weitestgehende Äquidistanz der Messpunkte entlang der Kurve. Dies re-
sultiert aus der bestmöglichen Anpassung des zeitlichen Kraftverhaltens an das Materialver-
halten (vgl. Miniaturgrafiken in Abbildung 2.9). Die zeitliche Lastzunahme erfolgte dabei
quadratisch. Ein weiters typisches Merkmal der Messkurven sind Haltezeiten bei FMax und 1/10
FMax. Die erste Haltezeit dient vor allem bei Indenterexperimenten mit Energiedissipation
durch plastisches Fließen (elastisch-plastisches Deformationsregime) der Reduzierung des
Einflusses des Kriechens auf die Bestimmung der Kontaktsteifigkeit. Zur Abschätzung einer
Mindesthaltezeit für das Abklingen der Kriechdrift auf einen vernachlässigbar kleinen Wert
wurde auf eigene Untersuchungen im Rahmen von [6] zurückgegriffen, wo für BRINELL-
Härtemessungen in Stahl ein logarithmisches Kriechverhalten beobachtet wird. Die Differen-
zierung der so modellierten Kriechkurve hmax(t) lieferte im Regelfall nach 45 s eine Kriech-
Abbildung 2.8: Kalibrierkurven zu den verwendeten Indentern LM2 und LM5c. Die Fehlerbalken reprä-
sentieren die Messunsicherheit in jedem Punkt der Mittelwertkurven. Die gestrichelten
Linien (-----) deuten Mittelwerte über die jeweilige Kalibrierkurve an.




Tabelle 2.3 Charakterisierungsergebnisse – Kugelindenter
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driftrate, die unter 0,05 nm/s lag. Der Einfluss auf das Messergebnis war damit bereits prak-
tisch vernachlässigbar. Die zweite Haltezeit bei 0,1 Fmax diente der Abschätzung der thermi-
schen Drift. Während es sich hierbei grundsätzlich wieder um einen Kriechversuch handelte,
wurde die Last so gewählt, dass die Tiefenänderung durch plastisches Fließen gegenüber der
parallel dazu stattfindenden thermischen Längenänderung des Indenterstabes vernachlässigbar
klein war. Ein Indiz für die Vernachlässigbarkeit repräsentierte die Stationarität der Drift, die
sich nach Enlastung auf 0,1 FMax innerhalb eines Bruchteils der über 45 s andauernden zwei-
ten Haltezeit einstellte. Mit der Annahme einer invarianten thermischen Driftrate während der
typischen Gesamtmesszeit von 150 bis 200 s wurde die aus der zweiten Haltezeit ermittelte
Driftrate zur linearen Korrektur der thermischen Drift der gesamten Kraft-Eindringtiefe-
Kurve herangezogen. Typische Driftraten lagen zwischen -0,05 nm/s und +0,05 nm/s, wäh-
rend Driftraten unter +0,01 nm/s nachts erreicht wurden. Rein elastische Indentermessungen
unterliegen nicht der Kriechproblematik. Der Einfluss der thermischen Drift wurde daher
weiter reduziert. Dies erfolgte einerseits durch Reduktion der Messpunktanzahl und anderer-
seits durch Minimierung der Haltezeit bei Fmax.
2.2.6 Messmodus mit zyklischer Be- und Entlastung
Zyklische Indentermessungen zeichnen sich durch eine diskontinuierliche Änderung des
Belastungszustandes aus. Diesem Prinzip begegnet man in der Literatur oft in der Form des
Indenterversuchs mit wiederholter Belastung derselben Stelle wie z. B in [39], [60] oder spe-
ziell mit dem UMIS in [58]. Während mit letzterem vor allem das Rückfederungsverhalten im
Übergangsbereich von der Entstehung der plastischen Zone bis zum Erreichen der Pro-
benoberfläche am Kontaktflächenrand untersucht wurde, wurde das UMIS-spezifische zykli-
sche Messregime im Rahmen dieser Arbeit zur genauen Detektion der kritischen Last Fkrit zu
Beginn der inelastischen Deformation ausgenutzt. In Abbildung 2.10 ist eine UMIS-typische
zyklische Messkurve dargestellt. Der zyklische Charakter entsteht dabei durch die
wiederholte Anwendung des bereits vorgestellten Messmodus mit einfacher Be- und Entla-
stung, jedoch mit einem gemeinsamen Nullpunkt und nur zwei Punkten entlang der Ent-
Abbildung 2.9: Typische Kraft-Eindringtiefe-Kurven (X Belastung, + Entlastung) sowie zeitlicher Ver-
lauf der Kraftvorgabe: (a) Berkovichmessung, (b) elastischer Kugeleindruckversuch
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lastungskurve bei Fi und γFi, wobei die Belastung Fi mit jedem Zyklus wieder zeitlich qua-
dratisch zunimmt (siehe F(t) Diagramm in Abbildung 2.10). Die Wahl des Koeffizienten der
partiellen Entlastung γ wurde von zwei Faktoren bestimmt. Einerseits sollte eine kleinstmög-
liche Energiedissipation nachgewiesen werden, was prinzipiell mit γ≈0 am besten ginge. An-
dererseits sollte der Wert mindestens so groß sein, dass Regelkreisinstabilitäten beim zu
schnellen Entlasten vermieden werden, und bei besonders kleinen kritischen Lasten alle Pro-
ben mit ein und demselben γ gemessen werden konnten ohne bei der Entlastung an die Gren-
zen des Auflösungsvermögens des Messgerätes zu geraten. Der Entlastungsbruchteil wurde
stets zu γ=0,3 gewählt. Die Behandlung der thermischen Drift ist bei zyklischen Messungen
mit der MS-DOS-basierenden Steuersoftware problematisch. Die Berücksichtigung der ther-
mischen Drift erfolgt hier über die Annahme, dass die aufgezeichneten Be- und Entlastungs-
kurven bis zum Verlassen des elastischen Deformationsregimes vollständig übereinstimmen
sollten und sich anderenfalls nur aufgrund einer stationären thermischen Drift unterscheiden.
Beide Kurvenabschnitte werden aufgrund dessen über die konstant angenommene thermische
Driftrate als Parameter aneinander angefittet. Die Methodik zur Abschätzung der thermischen
Driftrate steht in engem Zusammenhang mit der Bestimmung der kritischen Last aus den
Messdaten. Der besagte Fit erfolgt dabei mehrfach, und zwar mit schrittweiser Erhöhung der
Anzahl der einbezogenen Messpunkte. Bei jedem Iterationsschritt wird die Fitqualität bewer-
tet, da sich diese signifikant ändert, sobald Messpunkte zu inelastischen Belastungszuständen
in den Fit einbezogen werden. Die Fitqualität wird durch die mittlere Abweichung der Ein-
dringtiefen beider Kurvenäste beurteilt und sollte im elastischen Deformationsbereich besser
als 1 nm sein. Per Definition ist die höchste Last, deren Bruchteil γ  noch die Forderung an die
Fitqualität erfüllt, mit der kritischen Last Fkrit gleichzusetzen. Über die für jede Einzelmes-
sung bestimmte kritische Last wird schließlich ein arithmetischer Mittelwert gebildet. Die so
ermittelte elastische Grenzbelastbarkeit Fkrit wird im Weiteren auch als Lasttragfähigkeit be-
zeichnet.
Abbildung 2.10: Zeitlicher Belastungsverlauf und Kraft-Eindringtiefe-Kurve bei zyklischen Messungen.
Es ist X Belastung Fi, + partielle Entlastung bei jedem Lastschritt auf γFi. Das schwarze
Kreuz repräsentiert den Übergang von der elastischen zur inelastischen Deformation bei
Fkrit/γ
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2.2.7 Korrektur der thermischen Drift
Während im letzen Abschnitt u.a. bereits eine spezifische Art der Korrektur der thermi-
schen Drift besprochen wurde, ist dieser Abschnitt vor allem der Vorstellung der Standard-
prozedur bei Messungen mit einfacher Be- und Entlastung gewidmet. Die typische Tiefendrift
während der beiden Haltezeiten ist in Abbildung 2.11 dargestellt. Zur Abschätzung der ther-
mischen Driftrate wird nur die Tiefendrift zur Haltezeit bei 1/10 FMax ausgewertet. Uner-
wünschte Nebeneffekte wie das Kriechen sind hier im Vergleich zur Drift bei FMax weitestge-
hend vernachlässigbar. Das offensichtlich lineare Verhalten der Messdaten wird zunächst
linear angefittet. Im verwendeten Auswerteprogramm IndentAnalyser© erfolgte das stets über
alle Messdaten zwischen 25 % und 100 % der gesamten Driftdauer. Im Anschluss wurde die
thermische Driftrate durch Differenzieren der Modellkurve erhalten.
2.2.8 Nullpunktkorrektur
Im Folgenden wird die Behandlung von Fehlern bei der Bestimmung des Nullpunktes der
Kraft-Eindringtiefe-Kurve mit dem UMIS beschrieben. Eine Messkurve mit typischem Null-
punktsfehler ist in Abbildung 2.12 dargestellt. Der diskontinuierliche Verlauf wird dabei vor
allem durch die unzureichende mechanische Geräteentkopplung hervorgerufen. Dies folgert
der Autor aus einer eigenen Untersuchung, bei der eine künstliche akustische Störung (spre-
chen, Stuhl rücken, Umherlaufen im Messraum etc.) in den Messprozess eingekoppelt und
dabei das Regelkreissignal mit Hilfe eines Oszilloskops beobachtet wurde. Dieser Untersu-
chung zufolge musste es während der Haltezeit vom 3. zum 4. Datenpunkt (vgl.
Abbildung 2.12) zu einem Signalartefakt gekommen sein, der die Varianz des Rauschens des
geregelten Kraftsignals deutlich überschritten haben muss. Es kann daher vermutet werden,











Abbildung 2.11: Drift zur Haltezeit bei Fmax (Kreuz) und 1/10 Fmax (Dreiecke) bei elastisch–plastischen Mes-
sungen. Die durchgezogene Linie ist eine Modellanpassung.
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wirkte und dabei bereits eine Eindringtiefe von 15 nm herbeiführte. Da es sich somit um einen
nachweisbaren Messeffekt handelt, kann der entstandene Nullpunktfehler korrigiert werden.
Im Rahmen dieser Arbeit wurde hierzu in der Nähe des Kurvennullpunkts ein rein elastisches
Materialverhalten angenommen und dort mit Hilfe der HERTZschen Formel (1-20) be-
schrieben. Im konkreten Fall in Abbildung 2.12 erhält man somit die beste Modellanpassung,
wenn die Punkte 1 bis 3, die ohnehin nicht unter vergleichbaren Versuchsbedingungen aufge-
nommen wurden, bei der Modellierung nicht mit berücksichtigt werden. Die Nullpunktver-
schiebung erhält man dann als Schnittpunkt der Modellkurve mit der Tiefenachse. Die ge-
samte Messkurve wird zur Korrektur um diesen Betrag systematisch verschoben.
2.2.9 Besondere Hilfsmittel zur präzisen Probenpositionierung
Die hohe Positioniergenauigkeit des UMIS–Tisches konnte in Verbindung mit den beiden
fest installierten Mikroskopen (vgl. Abbildung 2.13) für die Untersuchungen im Rahmen die-
ser Arbeit besonders vorteilhaft genutzt werden. Im Folgenden werden die Mikroskope sowie
die gekoppelte Nutzung mit dem Indenterversuch vorgestellt. Das Auflichtmikroskop
(CSRIO) ist mit 4 verschiedenen Objektiven (5x bis 40x) und einer CCD-Kamera zur Daten-
aufnahme ausgestattet. Die Relativlage des Mikroskops zum UMIS kann über Handräder in
den drei Raumrichtungen justiert werden. Beim zweiten Mikroskop handelt es sich um ein
AFM (QUESANT). Der Rohrscanner erlaubt das Abrastern einer Fläche von 80 x 80 µm mit
einem Tiefenmessbereich von bis zu 20 µm. Das stand-alone-Konzept sorgt dafür, dass alle
Bewegungen während der Abbildung von der Messspitze ausgeführt werden. Die Messung
der Kontaktkraft erfolgt über einen Cantilever, dessen Verbiegung über eine Lichtzei-
geranordnung messtechnisch erfasst wird. Während die Kalibrierung des Scanners in der x-y-
Ebene mit einem vom Hersteller mitgelieferten Polymergitter erfolgte, diente ein tiefer ver-
Abbildung 2.12: Typischer Beginn einer im Nullpunkt fehlerbehafteten Kraft-Eindringtiefe-Kurve
(Kreuz) + HERTZsches Modell (gestrichelt) sowie nach der Korrektur (Kreise) +
HERTZsches Modell (durchgezogen)
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bleibender Kugeleindruck in Quarzglas als Referenzobjekt bei der Tiefenkalibrierung. Der
Regelkreis ist auf Softwareebene manuell justierbar und erlaubt im Kontaktmodus bei guter
Abstimmung auch bei Abtastgeschwindigkeit von bis zu 240 µm/s noch ein gutes Übertra-
gungsverhalten. Zur Darstellung der Oberflächentopografie wurde im Rahmen dieser Arbeit
meistens das QUESANT-spezifische broadbandsignal verwendet. Dieses entsteht durch Su-
perposition des Sensorsignals (Ableitung der realen Oberflächentopografie) mit dem geregel-
ten Signal (Piezo - Steuersignal bzw. Nachführung der Höhe bei konstanter Kraft). Über eine
spezielle Kalibrierprozedur (vgl. [19]) kann damit der Abbildungsfehler infolge des zu trägen
Regelkreises (Kantenverrundung) korrigiert wird. Der Vorteil des broadbandmode besteht
schließlich darin, dass die Abbildung wesentlich schneller, mit Abtastgeschwindigkeiten von
bis zu 1000 µm/s, vorgenommen werden können. Grundsätzlich ist dabei vom Verlust latera-
ler Auflösung auszugehen, der aber für die eigenen Messungen unerheblich war, da das AFM
hauptsächlich zur Feinpositionierung von Nanoindenterexperimenten verwendet wurde, wo-
bei die Begrenzung der Absolutgenauigkeit durch das UMIS-Tischsystem auf 200 nm be-
stimmend war.
Um eine Feinpositionierung von Indenterexperimenten mit Hilfe der Mikroskope durch-
führen zu können, sind die Abstände zwischen Lichtmikroskop und UMIS („UMIS-OM“)
sowie zwischen Rasterkraftmikroskop und UMIS (UMIS-AFM) zu kalibrieren. Die Kalibrier-
prozedur ist in beiden Fällen prinzipiell gleich, unterscheidet sich jedoch deutlich im Auf-
wand und in der letzen Endes praktisch erreichbaren Positioniergenauigkeit. Das Prinzip der
Abstandskalibrierung wird nun skizziert. Zunächst wird mit Hilfe des Nanoindenters ein
Härteeindruck in einem gut plastisch deformierbaren Probenmaterial (z. B. Selen) erzeugt. Im
Anschluss wird die Probe über den Positioniertisch in definierten Schritten soweit verscho-
ben, bis der Härteeindruck in der Bildfeldmitte des Mikroskops erscheint. Die erforderlichen
Verschiebungsschritte werden schließlich an die Kalibriersoftware des Schrittmotorantriebs
übergeben. Mit der eben skizzierten Prozedur kann der Abstand zu den Mikroskopen (bei
beiden jeweils ca. 100 mm) mit einer Absolutgenauigkeit von 5 bis 10 Mikrometern (UMIS-
OM) sowie besser als 500 nm (UMIS-AFM) automatisiert verfahren werden.
Abbildung 2.13: Vorderansicht des UMIS, links im Bild das AFM; rechts im Bild das Lichtmikroskop
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3 NANOINDENTERMESSUNGEN AN KANTEN
In diesem Kapitel wird das Experiment beschrieben, mit dem die SCHWARZERsche Theorie
zum Kugeleindruck an Ecken und Kanten (vgl. Abschnitt 1.5.2.2) erstmals überprüft wurde.
Dabei wird der Einfluss einer freien Kante aus homogenem Material auf die Kraft-Eindring-
tiefe-Kurve („Kanteneffekt“) beim elastischen Kugeleindruckexperiment untersucht. Damit
sollten sich Aussagen darüber ableiten lassen, ob die Anwendung der HERTZschen Druckver-
teilung bei der Auswertung der Gleichungen 1.16 bis 1.18 noch zulässig ist.
3.1 Versuchsplan
Für die elastischen Kugeleindruckexperimente war die Benutzung des am Lehrstuhl ver-
fügbaren Nanoindenters UMIS 2000 naheliegend. Entscheidend war jedoch die spezielle
technische Ausstattung dieses Nanoindenters, der die Vorgabe der für die Modellierung erfor-
derlichen Abstände der Indenterexperimente von der Kante grundsätzlich mit ausreichend
hoher Genauigkeit erlaubt. Die Dimensionierung des Experiments begann mit der Forderung,
dass der Kanteneinfluss über die Variation des Abstandes zwischen Indenter und Kante im
Bereich zwischen 1<x0/a<10, d. h. in einem Bereich, in dem der Abstand x0 mit dem Kontakt-
flächenradius a vergleichbar ist, vermessen werden sollte. Zu Referenzzwecken sollten wei-
terhin Messungen weit weg von jeder Kante (mit x0>>a) vorgenommen werden. Mit dem
UMIS lassen sich elastische Kontakte mit Kontaktflächenabmessungen im Bereich 1 Mikro-
meter problemlos realisieren. Während die Kantenabstände von entsprechender Größe mit
dem UMIS-Positioniertisch grundsätzlich auch genau genug vorgeben werden können, setzt
die Vorgabe des genauen Abstandes zwischen der Kante und dem Indenter weiterhin eine
genaue Kantendetektion bzw. Kalibrierung des absoluten Abstandes zwischen Kante und In-
denter voraus. Die Genauigkeit der Kantendetektion wurde dabei entscheidend von der Kan-
tenqualität beeinflusst, wobei der Winkel zwischen beiden Kantenflächen und der Kantenver-
rundungsradius die entscheidenden Qualitätsmerkmale waren. Als oberste Grenze für den
zulässigen Verrundungsradius wurde 0,1a angesetzt, was besondere Anforderungen an die
Probenpräparation stellt und schließlich für die erreichbare Absolutgenauigkeit der Kanten-
detektion bestimmend war. Für die Kantendetektion selbst konnten die Mikroskope am UMIS
ausgenutzt werden, wobei in Anbetracht der gewünschten Genauigkeit im Submikrometerbe-
reich nur das AFM infrage kam. Da jedoch zum Zeitpunkt der Nanoindentermessungen an
Kanten die Kombinutzung UMIS-AFM noch im Entwicklungsstadium war und dabei noch
nicht die erforderliche Positioniergenauigkeit erreichte, musste speziell zur Detektion von
Kanten ein Positionierungskonzept erarbeitet werden. Die eben gegebene Kurzdarstellung zu
den experimentellen Schwerpunkten Probenpräparation, Kantendetektion und Indenterexpe-
rimente an Kanten wird im Folgenden noch etwas verfeinert (vgl. auch [62]).
3.2 Probenpräparation
Probenmaterial
Zum experimentellen Nachweis des Kanteneffekts mit dem Nanoindenter wurde ein ho-
mogenes, linear-elastisches Probenmaterial mit bekannten mechanischen Eigenschaften ge-
sucht. Diese Forderungen werden besonders gut durch Silizium erfüllt. Silizium besitzt zudem
den Vorteil der guten Bearbeitbarkeit, was letzten Endes die Erzeugung ausreichend glatter
Oberflächen und sonstiger Strukturen, wie z. B. Kanten, erlaubt. Ein weiterer Vorteil des
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Materials bestand darin, dass für die Kantenfertigung grundsätzlich verschiedene Wege denk-
bar sind (elektrochemisch, mechanisch). Für die Hauptuntersuchung wurde schließlich eine
mechanisch gefertigte Kante aus einem 0,8 mm starken Si (111)-Wafer verwendet.
Kantenpräparation
Die Herstellung der Proben erfolgte durch Spanen. Mit einer speziellen Probenhalterung
konnten dabei Effekte wie Kantenausbruch oder Kantenverrundung vermieden werden. Die
spanende Bearbeitung selbst erfolgte in mehreren Schritten. Zunächst wurde die durch Bruch
erzeugte Stirnfläche des Waferstücks einer Grobbearbeitung durch Fräsen unterzogen. Da
dabei die zu bearbeitende Fläche in der Bearbeitungsmaschine senkrecht zur Si (111)-Ebene
ausgerichtet war, wurde zugleich der Kantenwinkel gefertigt. In einem weiteren Schritt folgte
die Feinbearbeitung der Stirnseite durch Schleifen mit abnehmender Schleifmittelkörnung.
Schließlich wurde die Fläche mit einer Diamantsuspension und Poliervliess einer Endbear-
beitung durch Polieren unterzogen. Die Beschreibung der Kantenfertigung in ausführlicher
Form kann der Leser im Übrigen in [73] nachlesen.
Kantencharakterisierung
Zur Kantencharakterisierung wurden REM- und AFM- Aufnahmen gemacht. Mit der An-
nahme, dass die Kanten über größere Längenbereiche von vergleichbarer Qualität sind, er-
folgte die mikroskopische Kantenanalyse an einem kleinen Kantenbereich repräsentativ für
die gesamte Kante. Um die Abbildungen nach beiden Methoden untereinander vergleichen zu
können, wurde das repräsentative Kantenstück mit einem Faserstift so markiert, dass einer-
seits die Relativkoordinaten zu dem mit dem Nanoindenter zu untersuchenden Kantenbereich
nachvollziehbar waren und andererseits die beiden Flächenstücke an der Kante bei jeweils nur
senkrechter Abbildung einander zugeordnet werden konnten. Die REM-Aufnahmen wurden
mit dem Gerät SEM 515 von Phillips vorgenommen. In Abbildung 3.1 ist zunächst zu sehen,
dass die Annahme über größere Bereiche vergleichbarer Kantenqualität gerechtfertigt ist. Die
quantitative Charakterisierung der Kantengestalt erfolgte mit dem am UMIS installierten
Abbildung 3.1: REM-Abbildung der Kante, an der die Indenterexperimente zum Kanteneffekt durchge-
führt wurden. Der obere Bildteil ist jeweils die Si (111)-Fläche, der untere Bildteil zeigt
die mechanisch bearbeitete Stirnfläche. Die Abbildung (a) zeigt einen Überblick mit ei-
nem Faserstiftmarker links im Bild. Die Abbildung (b) zeigt den eine Vergrößerung des
untersuchten Kantenabschnitts.
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AFM. Zur Untersuchung der Kantenverrundung wurde die Probenoberfläche in einem 45°-
Winkel zum UMIS-Tisch ausgerichtet. Im AFM-Bild in Abbildung 3.2 ist zu erkennen, dass
der Verrundungsradius der mechanisch gefertigten Kante deutlich unter 500 nm liegt. Zur
Vermessung des Winkels wurden zwei unabhängige AFM-Aufnahmen gemacht, wobei die
Waferoberfläche jeweils einmal parallel und senkrecht zur UMIS-Tischfläche ausgerichtet
war. Aus dem Anstieg repräsentativer Profillinien der beiden AFM-Bildern wurde der Winkel
beider Flächen zueinander zu 93.5°±0.5° abgeschätzt. Schließlich wurde noch mit dem AFM
die Root Mean Square (RMS)-Rauhigkeit zur bearbeiten Fläche bestimmt, sie beträgt 26 nm.
3.3 Kantendetektion
In diesem Abschnitt wird die Kalibrierung des absoluten Abstandes x0 zwischen dem
Kantenort und der Indentersymmetrieachse beschrieben. Da die Nutzung des AFM zur
Kantendetektion zum Zeitpunkt der Untersuchungen nicht möglich war, wurde eine Technik
entwickelt, bei der der Nanoindenter selbst zur Abbildung der Kante benutzt wird, und dabei
die gewünschte Positioniergenauigkeit liefert. Das UMIS wurde bei dieser Technik quasi als
Profilometer genutzt. Beim Kantenprofiling wird die absolute Eindringtiefe bei mehreren Ein-
druckversuchen entlang einer definierten Oberflächentrajektorie aufgezeichnet3. Die Ein-
druckversuche wurden dabei mit dem für die Hauptuntersuchung zu verwendenden Kugelin-
denter mit hinreichend kleiner Kraft ausgeführt, sodass die Oberflächendeformation im Kon-
                                                
3 Derartige Messungen erfordern eine spezielle Gerätekalibrierung [74], da das UMIS standardmäßig die
Tiefenänderung erst ab der Herstellung des Oberflächenkontakts aufzeichnet.
Abbildung 3.2: AFM-Bild eines etwa 2 µm langen Kantenabschnitts bei einer Probenneigung um 45°.
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takt einerseits rein elastisch bleibt und andererseits, dass die totale Oberflächendeformation
im Vergleich zu charakteristischen Kantenabmessungen, speziell dem Verrundungsradius,
vernachlässigbar klein ist. Im Falle des verwendeten Probenmaterials Silizium und dem
Indenter LM50 war das bei 0,5 mN mit ca. 5 nm Oberflächendeformation in guter Näherung
der Fall. Geht die Abbildungstrajektorie über die Kante hinaus, so liegt im Resultat eine
Abbildung des mit der Indentergeometrie gefalteten Kantenprofils vor. Die Modellierung
dieser Kurve liefert schließlich den Kantenort als Fitparameter. Eine Übersicht zu den
Messparametern beim Kantenprofiling mit dem UMIS ist der Tabelle 3.1 zu entnehmen. Da
es sich beim Kantenprofiling mit dem UMIS um einen
relativ langsamen Messprozess (1 Datenpunkt/Minute) handelt, wurde eine zügige Kanten-
detektion durch eine weitestgehende Einschränkung des Scanbereichs erreicht. Die Grobposi-
tionierung der Kante unter dem Nanoindenter erfolgte dabei zunächst visuell mit einer sub-
jektiven Abstandsgenauigkeit von ca. 1 mm. Um die Kontaktierung auf der Probenoberfläche
sicherzustellen, wurde die Probe im Anschluss um diesen Betrag definiert verschoben. Der
relativ große Sicherheitsabstand wurde dann durch mehrere Einzelabbildungen mit sukzessive
Reduzierung der Rasterschrittweite ∆x (50 µm => 10 µm => 2 µm => 1 µm) auf wenige Mi-
krometer reduziert, wobei bei jeder Schrittverfeinerung die Probe verschoben und der Scan-
beginn neu definiert wurde. In Abbildung 3.3 ist das anhand der Verschiebung des Scanbe-
ginns für die Scans mit 2 µm und 1 µm Schrittweite nachzuvollziehen. Der Verschiebungs-
betrag war jeweils (i-1) ∆x, wobei i die Anzahl der Scanschritte bis zum hypothetischen
Kantenort ist, der aus der Modellierung des vorangegangenen Scans abgeschätzt werden
konnte. Die Auflösung mit dem 1 µm-Scan war schließlich ausreichend um aus der Model-
lierung der Faltungskurve den Kantenort genau bestimmen zu können. Die Unsicherheit im
Kantenabstand ergab sich durch numerische Variation der Modellparameter Kugelradius und
Kantenwinkel im Rahmen der Messunsicherheit beim Kantenprofiling (Fehlerbalken in
Abbildung 3.3). Die Größe der Fehlerbalken wird dabei maßgeblich durch die Genauigkeit
der Kalibrierung des UMIS-Tiefensensors (vertikal) sowie die Auflösung des UMIS-
Probentisches (horizontal) bestimmt. Die Fehlerbetrachtung lieferte schließlich den
Kugelradius mit ∆Ri (ca. 5%) als dominierende Einflussgröße. Die partielle Messunsicherheit
im Kantenabstand ist damit U|R=+0,1 µm. Berücksichtigt man weiterhin die Unsicherheit in
der Probenpositionierung durch das Tischsystem (+0,1 µm), so lässt sich für alle im Rahmen
Kraftmessbereich 0 – 50 mN





Haltezeit je Inkrement in s 0,1
Haltezeit bei FMax in s 2,31 + 0,1
Haltezeit bei 1/10 FMax in s (Regler) 0,1
Indenter LM50
Layoutfiles auto-ed1.lay, auto-ed.2.lay,auto-ed6.lay, auto-ed7.lay
laterale Schrittweite 50 µm, 10 µm, 2 µm, 1µm
Probe Pr4-K3       (Si (111))
Tabelle 3.1 Messparameter beim Kantenprofiling mit dem UMIS
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der Hauptuntersuchungen vorgegebenen Kantenabstände die totalen Unsicherheit von
∆x0=+0,2 µm angeben.
3.4 Indenterversuche in Kantennähe
Nach der Definition des Koordinatenursprungs wurden die Indenterexperimente zur Unter-
suchung des Kanteneffekts durchgeführt. Die allgemeinen Versuchsparameter sind in Tabelle
3.2 zusammengestellt. Der Radius des dabei verwendeten Kugelindenters LM50 ist nach
Tabelle 2.3 RLM50=(51,5 + 2,5) µm. Die elastischen Eigenschaften des Probenmaterials Si
(111) wurden als hinreichend genau bekannt vorausgesetzt. Für die Modellrechnungen wurde
daher das HILLsche Mittel [53] E=164,4 GPa, und ν=0,224 verwendet. Alle Messungen wur-
den mit einer Maximallast von 50 mN durchgeführt. Unter diesen Bedingungen wurde ein
Abbildung 3.3: Kantenprofiling mit dem LM50 bei verschiedenen Scanschrittweiten und endgültiger
Probenpositionierung (d. h. Indenterachse ist direkt über der Kante) Grenzen der Unsi-
cherheit im Modell sind durch (------) angedeutet.
Kraftmessbereich 0 – 50 mN





Haltezeit, jedes Inkrement in s 0,1
Haltezeit bei FMax in s 1





Probe Pr4-K3       (Si (111))
Tabelle 3.2 Messparameter zur Untersuchung des Kanteneffekts mit dem UMIS
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mittlerer Kontaktdruck 2,9 GPa erreicht, während z. B. plastisches Versagen erst bei ca. 11
GPa zu erwarten wäre. Der Kontaktflächenradius war unter den angegebenen Bedingungen
2,34 µm. Mit diesem Kontaktflächenradius wurde das Eindruckraster dimensioniert. Ausge-
hend vom Kugeleindruck in unmittelbarer Kantennähe bei x0=3µm wurde im Bereich bis
x0=10 a in 2 µm-Schritten ein Kugeleindruckexperiment durchgeführt. Zu Referenzzwecken
wurden weiterhin Experimente in 50, 100 und 150 µm Abstand durchgeführt, bei denen ein
vernachlässigbar kleiner Kanteneffekt erwartet wird. An jedem Eindruckort wurden 2 Expe-
rimente hintereinander durchgeführt, um die Reproduzierbarkeit zu prüfen. Kurven, die mehr
als 0,5 nm voneinander abwichen, wurden bei der Auswertung nicht berücksichtigt. Anson-
sten wurde stets die erste Einzelmessung bei der Diskussion des Kanteneffekts im nächsten
Abschnitt herangezogen. Bei der Rohdatenaufbereitung wurden Nullpunktfehler, thermische
Drift und die Gerätedeformation, wie in Abschnitt 2.2 beschrieben, berücksichtigt.
3.5 Ergebnisse und Diskussion
Im Rahmen dieser Arbeit wurden elastische Kugeleindruckexperimente mit dem UMIS
2000 an einer Si (111)-Oberfläche in der Nähe einer Kante durchgeführt, wobei die Abstände
zur Kante genau vorgegeben wurden. Die Berechnung der Kraft-Eindringtiefe-Kurven er-
folgte mit der SCHWARZERschen Theorie für den Kugeleindruck an Kanten in erster Näherung
mit den experimentellen Parametern Ri=51,5 µm sowie den Kantenabständen x0=3 µm, x0=5
µm, x0=11 µm und x0=151 µm. In Abbildung 3.4 werden diese mit experimentellen Kraft-
Eindringtiefe-Kurven verglichen. Die Abweichung der Kurven beträgt in unabhängigen Expe-
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Abbildung 3.4: Der Einfluss des Kantenabstands auf die Kraft-Eindringtiefe-Kurve.
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Anbetracht der dabei einhergehenden Tiefenzunahme in Bezug auf den Eindruckversuch im
größten Kantenabstand von 4,2 %, 15 % und 25,5 % in unmittelbarer Kantennähe eine gute
Übereinstimmung darstellt. Der Kanteneffekt beschränkt sich dabei im Wesentlichen über
einen Abstandsbereich von bis zum 10fachen Kontaktflächenradius und ist oberhalb 20 µm
von der Kante bereits vernachlässigbar klein. Aus der Übereinstimmung von Theorie und
Experiment kann geschlossen werden, dass der Einfluss der Asymmetrie der Kontaktdruck-
verteilung auf die Kraft-Eindringtiefe-Kurve klein sein muss. Die Schlussfolgerung, dass die
erweiterte Theorie bereits in erster Näherung das Problem des elastischen Kugelkontakts an
der Kante generell richtig beschreibt, ist jedoch damit nicht eindeutig möglich. Die Indizien
hierfür müssten daher durch ein unabhängiges Experiment erhärtet werden. Ein derartiges
Experiment wird im Folgenden beschrieben.
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4 MAKROSKOPISCHE INDENTERVERSUCHE AN ECKEN UND KANTEN
4.1 Motivation und Versuchsplanung
Ausgangspunkt für die Untersuchungen zu diesem Kapitel war die generelle Notwendig-
keit einer weiteren Überprüfung der Theorie des Kugeleindrucks an Ecken und Kanten durch
ein unabhängiges Experiment. Um dabei größeren experimentellen Aufwand zu vermeiden,
war zunächst die Nutzung des zur Verfügung stehenden Nanoindenters UMIS 2000 ange-
dacht. Das Hauptproblem bestand jedoch dabei darin, dass mit der Beschränkung auf Kraft-
Eindringtiefe-Kurven die Möglichkeiten für unabhängige Untersuchungen begrenzt sind.
Während dabei insbesondere noch die Untersuchung mit anderen Probenmaterialien und In-
denterradien infrage kam, war bereits aus den vorangegangenen Untersuchungen an Kanten
klar, dass bei diesen Größen kaum ein Variationsspielraum möglich war. Eine bessere Mate-
rialauswahl hätte sich grundsätzlich durch den Übergang zu beschichteten Kanten angeboten.
Der experimentelle Nachweis des Kanteneinflusses an einer beschichteten Kante musste je-
doch bereits im frühen Stadium des Versuchsdesigns verworfen werden, da die Messemp-
findlichkeit durch hinzukommende Fehlereinflüsse grundsätzlich noch schwieriger zu beherr-
schen war, als das bisher bereits der Fall war. Die eben skizzierte Problematik zeigt, dass die
unabhängige Überprüfung des Kanteneffekts ohne erheblichen experimentellen Zusatzauf-
wand praktisch nicht möglich ist. Mit dieser Erkenntnis wurde das Versuchskonzept auf die
eigentliche Problemstellung spezifiziert, indem die Asymmetrie der Kontaktdruckverteilung
beim Kantenkontakt direkt über die Kontaktflächenform a(ϕ) untersucht werden sollte. Bei
der Dimensionierung des Experiments wurde zunächst von einem rechnerisch in erster Nähe-
rung maximal zu erwartenden Effekt ∆a/a unter 10 % ausgegangen. Da der Effekt noch in
Abhängigkeit vom Azimutwinkel ϕ aufgelöst werden sollte, sollte die Empfindlichkeit der
Apparatur in ∆a/a etwa 0,01 sein. Eine weitere Forderung bestand darin, dass die Kontaktflä-
che am besten in situ oder so, als wenn sie sich unter Belastung befände, beobachtet werden
muss. Mit diesen Forderungen wird dem Leser sicher sofort klar, dass ein Experiment im
Nanoindentermaßstab beim heutigen Stand der Technik praktisch ausscheidet. Die Planung
des Experiments wurde daher unter Zugrundelegung von Kontakten mit makroskopischer
Größenordnung fortgesetzt. Bei der Dimensionierung wurde die Skaleninvarianz des Kanten-
einflusses gegenüber Variation des Kugelradius vorausgesetzt. Als Skaleninvariante wurde
a/R=0,04544 definiert, womit unter Referenzbedingungen ein Vergleich mit dem Nanoin-
denterexperiment aus dem letzen Kapitel vorgenommen werden konnte. Als Referenzexperi-
ment sollte der elastische Kugeleindruckversuch weit weg von jeder Kante (unter Halbraum-
bedingungen) dienen. Das Ziel der Hauptuntersuchung bestand schließlich darin, dass die
berechnete und die experimentelle Kontaktflächengestalt in einem definierten Abstand von
freien Kanten und Ecken miteinander verglichen werden. Aus dem Vergleich sollten sich
Aussagen zur Güte der in der SCHWARZERschen Theorie partiell gemachten Annahme direkt
ableiten lassen. Zur experimentellen Untersuchung des Kanteneinflusses wurden im Rahmen
dieser Arbeit zwei verschiedene Konzepte verfolgt. Beim häuptsächlich genutzten NEWTON-
Ring-Konzept wird die Kontaktfläche in der Draufsicht mit Hilfe NEWTONscher Interferenz-
ringe in situ abgebildet. Das zweite Konzept gründet auf der so genannten frozen stress
technique, die u. a. eine ex situ-Analyse der Oberflächendeformation beim elastischen Kuge-
leindruckversuch in unmittelbarer Kantennähe gestattet. Da das letztere Konzept im Wesentli-
chen nur eine wertvolle Zusatzinformation für die endgültige Ergebnisinterpretation lieferte,
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wird die Technik erst am Ende dieses Kapitel beschrieben (Abschnitt 4.8). Die folgenden
Ausführungen sind damit hauptsächlich der Beschreibung der Hauptexperimente einschließ-
lich der vom Autor weiterentwickelten NEWTON-Ring-Technik gewidmet.
4.2 NEWTON-Ring-Technik
Das Messprinzip ist schon lange bekannt. So wurde die Wirkungsweise der NEWTONschen
Interferenzringe bereits im 19 Jh. von H. Hertz zur Untersuchung elastischer Kontakte zwi-
schen sich kreuzenden Stäben ausgenutzt. In der vorliegenden Arbeit wird das zur Untersu-
chung elastischer Kontakte beim Kugeleindruckversuch in der Nähe von Kanten getan. Hier-
für wurde vom Autor eine spezielle makroskopische Versuchseinrichtung, der sog. „Makro-
indenter“ entwickelt. Im Folgenden wird ein Überblick zum Aufbau und Funktion der Ver-
suchsapparatur gegeben. Die Abbildung 4.1 vermittelt zunächst einen visuellen Eindruck vom
Versuchsaufbau. Die Apparatur besteht im Wesentlichen aus einem Messmikroskop (Carl
Zeiss, Jena) und einer Belastungsvorrichtung (Eigenbau). Das Mikroskop wird mit einer
Quecksilberdampflampe betrieben, dessen Licht über eine koaxiale Auflichtoptik an den Un-
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Abbildung 4.1: links: Schematische Darstellung der Apparatur zur Untersuchung der Kon-
taktflächengestalt beim Kantenkontakt; rechts: Fotos von der Apparatur
44
grierte Okularskala mit äquidistanten 100er Teilung. Während der Hauptversuche wurden alle
Bilddaten über eine am Okular angeflanschte Digitalkamera (CREATIVE) in einen ange-
schlossenen PC eingelesen. In der Versuchskonfiguration (6,3x–Objektiv, 12,5x–Okular)
wurde der gesamte Abbildungsmaßstab experimentell zu 78,3 x bestimmt. In diesem Zusam-
menhang ergab sich auch die Messunsicherheit in der Längenmessung zu 2 %. Der Mikro-
skopkopf ist über eine Säule in vertikaler Richtung in weitem Bereich verschiebbar. Am Säu-
lenstativ ist ein Kreuztisch zur Probenpositionierung in der x-y-Ebene montiert. Der kugelge-
lagerte Tisch ist in beiden Achsen über Präzisionstrommelmessschrauben mit 0,001 mm-Tei-
lung positionierbar. Die Belastungsvorrichtung ist so ausgelegt, dass das Nanoindenterexpe-
riment aus Kapitel 3 einige 100 mal hochskaliert (Invariante ist a/R=0,04544) durchgeführt
werden kann. Die Kontaktflächen haben dann Abmessungen, die mit dem Mikroskop ausrei-
chend genau vermessen werden können. Mit dem Makroindenter können Kontaktkräfte im
Bereich mehrerer 100 N mit einer Absolutgenauigkeit besser 0,5 N vorgegeben werden. Die
Kraftvorgabe erfolgt dabei über eine Parallelfeder (bzw. Festkörpergelenk) einer Paketwaage
(Wedo), deren Deformation über das spezielle Gestell und mit Hilfe einer manuell betätigten
Druckschraube präzise vorgegeben werden kann. Die kalibrierte Paketwaage dient zugleich
der Kraftmessung. Der Makroindenter ist für den Gebrauch von bikonvexen optischen Glas-
linsen als Indenter ausgelegt. Diese werden in einer speziellen Klemmvorrichtung gehalten,
wo sie z. B. zur Indentercharakterisierung auf einfache Weise (Schraubverbindung) demon-
tiert werden können (siehe auch Abbildung 4.1-unterstes Foto). Zur Bestimmung des Krüm-
mungsradius wurde die Linse mit einem Tastschnittgerät (Taylor Hobson) vermessen und die
Profillinie mit einer Kreisfunktion angefittet. Der Radius war dabei Fitparameter. Speziell bei
der für die Hauptexperimente verwendeten Linse (Bezeichnung 6-1) ergab sich der Kugelra-
dius zu R=(16,2 ± 0,1) mm. Die Probe wird schließlich auf dem Waagentisch (Stahlplatte) mit
einem Federstahlbügel fixiert.
4.3 Probenpräparation
Bei der Auswahl des Probenmaterials wurde vor allem Wert auf Homogenität, verfügbare
Abmessungen und Bearbeitbarkeit gelegt. Das mechanische Deformationsverhalten sollte
linear-elastisch sein, und das Material sollte einen im Vergleich zum Indenter relativ niedri-
gen E-Modul haben. Schließlich wurden noch besondere Anforderungen an die Qualität der
Probenoberfläche gestellt. So soll die Oberfläche, einer einfachen rechnerischen Abschätzung
zufolge, eine mittlere Rauhigkeit Rz<0,05 µm haben, um sicherzustellen, dass die 0. und 1.
Interferenzordnung stets deutlich voneinander unterschieden werden können. Nach [61] (Seite
F26) entspricht das einer polierten bzw. spiegelglatten Oberfläche.
Die besagten Forderungen an das Probenmaterial wurden am besten für ein Blockpolyme-
risat aus Polymethylmethacrylat (PMMA) erfüllt. Das verfügbare Plattenmaterial war nomi-
nell 42 mm dick, optisch transparent, und die Oberfläche war von „optischer Qualität“. Die
mechanischen Eigenschaften, insbesondere der Elastizitätsmodul, war für das Materiallos
nicht spezifiziert. Da entsprechende Literaturangaben (z. B. Zugversuchsdaten in [61], Seite
E94) im Bereich zwischen 2,7 GPa und 3,2 GPa schwankende Werte angeben, sollte die ge-
naue Bestimmung des E-Moduls selbst vorgenommen werden. Da dies allerdings nicht ganz
unproblematisch war, wurden verschiedene Indentermethoden getestet, deren Darlegung an
dieser Stelle dem eigentlichen Ziel dieser Arbeit nicht besonders dienlich sein würde. Statt
dessen sei hier das Endergebnis EPMMA=(3,22 ± 0,25) GPa angegeben.
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Die Dimensionierung der Probenabmessungen erfolgte unter Zugrundelegung geometri-
scher Vergleichbarkeit mit dem Nanoindenterexperiment an der Kante, die unter Halbraum-
bedingungen über die Invariante a/R=0,04544 definiert wurde. Im Falle des für die Hauptun-
tersuchungen relevanten Indenterradius R=16,1 mm wäre damit der Kontaktflächenradius
a=736 µm vorzugeben. Um dabei Halbraumbedingungen sicher zu stellen, sollten die Kör-
perabmessungen >>a sein. Diese Bedingung wird beim verfügbaren Plattenmaterial im worst
case in der Probendicke mit 57 a nicht streng erfüllt, was jedoch unter Berücksichtigung des
Ergebnisses aus Kapitel 3 auch als ausreichend angesehen werden kann. Die lateralen Pro-
benabmessungen wurden >100a gewählt.
Bei der Probenpräparation wurden zunächst quaderförmige Stücke mit den Abmessungen
(100 x 100 x 42) mm aus dem Plattenmaterial herausgesägt. Die Stirnflächen wurden dann
zur Herstellung definierter Ecken und Kanten einer spanenden Bearbeitung unterzogen. Auf-
grund der Probengröße konnten die Maßvorgaben bereits während der Bearbeitung in der
Werkzeugmaschine mit hoher Genauigkeit eingehalten werden, sodass eine aufwändige Cha-
rakterisierung (Kantenverrundung, Kantenwinkel, Rauhigkeit) im Nachhinein entfallen
konnte. Da jedoch Ober- und Unterseite der Proben zum Erhalt der hohen Oberflächengüte
nicht bearbeitet wurden, wurde die fertig präparierte Probe einer Überprüfung der Planparal-
lelität unterzogen. Dabei wurde die Plattenstärke mit dem Messschieber vermessen. Die
größte Dickendifferenz ergab sich dabei in zwei gegenüberliegenden Ecken zu 0,4 mm, so-
dass die effektive Abweichung der Planparallelität bzw. Neigung beider Flächen zueinander
zu <0,3 % abgeschätzt werden konnte.
4.4 Kantendetektion
Zur Bestimmung des Abstandes des Eindruckzentrums von der Kante war eine genaue
Kantendetektion nötig. Die Kantendetektion erfolgt in drei Schritten. Zunächst wird die Probe
unter dem Indenter soweit relativ zueinander verschoben, bis der Kantenort in der linken
Bildhälfte wie in Abbildung 4.2 erscheint. Anschließend wurde die Probenoberfläche so kon-
taktiert, dass der Eindruckort über die NEWTONschen Interferenzringe gerade erkennbar war
und der aktuelle Abstand zwischen Eindruckort und Kantenort über die kalibrierte Okulars-
kala direkt vermessen werden konnte. Schließlich wurde die Probe über den Positioniertisch
Abbildung 4.2: Protokollauszug – Kantendetektion
      710 µm
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um diesen Abstand nach rechts verschoben und die letzten Absolutkoordinaten der
Tischposition als Nullpunkt für die Vorgabe des Kantenabstandes über das Tischsystem
definiert. Mit dieser Verfahrensweise war die Abstandsvorgabe mit einer Unsicherheit + 50
µm möglich.
4.5 Ablauf einer typischen Messung mit dem „Makroindenter“
Messungen mit dem Makroindenter reagieren besonderes empfindlich auf Staub und Luft-
feuchtigkeit. Aus diesem Grund ist eine besondere Vorbereitung nötig, bei der Indenter und
Probe zunächst einer speziellen Reinigungsprozedur unterzogen werden. Dem Einfluss der
Luftfeuchtigkeit, der sich im Hauptversuch durch „verschmierende“ Interferenzordnungen
äußern würde, wurde während der Hauptversuche mit einem auf den Kontaktort gerichteten
Warmluftstrom (Temperatur war ca. 30 °C) wirksam entgegengewirkt.
Zu Beginn eines Makroindenterexperiments ist der Nullpunkt der Kraftmessung zu defi-
nieren. Dies erfolgte im kontaktlosen Zustand durch Tarierung der Waage. Zur Definition des
Nullpunkts in der Eindringtiefe wurden beide Kontaktkörper so weit aneinander angenähert,
bis ein Interferenzbild wie in Abbildung 4.3 (a) zu erkennen war. Dieses Bild ist Bestandteil
des Messprotokolls. Im nächsten Schritt wurde die Probe innerhalb von ca. 1 s stetig bis zur
gewünschten Maximallast belastet. Mit der fotografischen Aufnahme des letzten Endes aus-
zuwertenden Kontakts unter maximaler Last, wie z.B. in Abbildung 4.3 (b), ist die Mess-
wertaufnahme beendet.
4.6 Makroindenterversuche an Ecken und Kanten
Die makroskopischen Indenterversuche erfolgten mit einem 16,5 mm-Kugelindenter und
sollten unter Halbraumbedingungen mit dem Nanoindenterexperiment aus Kapitel 3 ver-
gleichbar sein. Dabei war zunächst die zum Erzeugen eines HERTZschen Kontakts in PMMA
mit dem Kontaktflächenradius a=736 µm erforderliche Kraft zu bestimmen. Hierfür wurden
Abbildung 4.3: Protokollfotos zum Makroindenterversuch: (a) unbelastet (b) Zustand unter Fmax
      710 µm      710 µm
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Indenterexperimente nahe der Probenmitte unter Vorgabe des Kontaktflächendurchmessers
durchgeführt. Aus den Resultaten der 5 Einzelmessungen (vgl. Tabelle 4.1) wurde schließlich
die unter Halbraumbedingungen vorzugebende Kraft F=(111+1) N ermittelt. Mit dieser
Maximallast wird im PMMA ein mittlerer Kontaktdruck von 64 MPa erreicht. Eine
Schädigung des Materials ist dabei nicht zu erwarten, da hierfür mindestens die doppelte Last
aufzubringen wäre. Im Rahmen der Hauptversuche wurden Abstand und Maximallast beim
Indenterversuch in der Nähe von Kanten und Ecken variiert. In den folgenden Unterabschnit-
ten werden die 4 durchgeführten Messreihen beschrieben. Die Messparameter zu jedem ein-
zelnen Indenterexperiment sind in Tabelle 4.1 zusammengestellt.
4.6.1 Abstandsvariation an der Kante
Mit dieser Messreihe sollte der Einfluss des Abstandes einer freien Kante vom Eindruck-
zentrum auf die Kontaktflächenberandung a(ϕ) untersucht werden. Die Indenterexperimente
wurden mit der konstanten Maximalkraft Fmax=111 N in den Abständen 786 µm, 993 µm,
1416 µm, und 46500 µm von der Kante durchgeführt, was den normierten Abständen 1,07 a,
1,35 a, 1,92 a, und 63 a mit a unter Halbraumbedingungen entspricht. Zu jedem Experiment
wurden Kantenabstand x0, Maximallast Fmax und die beiden in situ-Abbildungen bei F=0 und
F=Fmax protokolliert. Letztere sind beispielhaft in Anhang A.2 einzusehen. Die Reproduzier-
barkeit wurde durch stichprobenartige Wiederholungsmessungen an verschiedenen Kanten
geprüft. So zeigt der qualitative Vergleich zweier solcher Messungen anhand der Rohdaten-
lfd. Nr. internes Zeichen untersuchter Ort Fmax in N x0 in µm y0 in µm Bemerkung
1 HR1 Probenmitte 111,8 >50a >50a V-a
2 HR2 Probenmitte 110,8 >50a >50a V-a
3 HR3 Probenmitte 111,8 >50a >50a V-a
4 HR4 Probenmitte 109,8 >50a >50a V-a
5 HR5 Probenmitte 110,3 >50a >50a V-a
9 VR5 Kante 111 46000 >50a
10 VR19 Kante 111 46000 >50a
11 VR14 Kante 111 422 >50a
12 VR1 Kante 111 786 >50a V-F
13 VR2 Kante 111 786 >50a V-F
14 VR6 Kante 111 786 >50a V-F
15 VR10 Kante 111 786 >50a V-F
16 VR15 Kante 111 856 >50a
17 VR16 Kante 111 933 >50a
18 VR11 Kante 111 993 >50a
19 VR17 Kante 111 1035 >50a
20 VR12 Kante 111 1108 >50a
21 VR3 Kante 111 1416 >50a
22 VR13 Kante 111 1416 >50a
23 AR1 Ecke 111 786 786 V-F
24 AR6 Ecke 111 786 786 V-F
25 AR8 Ecke 111 786 786 V-F, n. a.
26 AR3 Ecke 111 869 869 V-F
27 AR4 Ecke 111 869 869 V-F
28 AR7 Ecke 111 1067 1067 V-F
Tabelle 4.1 Messparameter zu den makroskopischen Indenterversuchen an Ecken und Kanten. V-
a...Variation des Kontaktradius: {0,1a; 0,2a; 0,3a; 0,4a; 0,4a; 0,6a; 0,7a; 0,8a; 0,9a; a}; V-
F...Lastvariation: {0,5 N; 2,5 N; 6,75 N, 13,5 N; 24 N; 38 N; 56 N; 81 N; 111 N}; n. a....nicht
auswertbar; Eine Illustration der Eindruckorte findet der Leser in Anhang A.1.
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bilder in Abbildung 4.4 bereits eine gute Übereinstimmung. Der quantitative Vergleich meh-
rerer Bilder liefert im worst case eine totale Kongruenzabweichung von 2 Okularskalenein-
heiten bzw. 28,4 µm.
Abbildung 4.4: Wiederholungsmessungen zu VR6 (Links: VR1; Rechts: VR2) im Abstand x0=786 µm
(1,07 a) von der Kante. Die Verschiebung entlang der Kante war dabei ca. 10 mm.
4.6.2 Abstandsvariation an der Ecke
Mit dieser Messreihe sollte der gleichzeitige Einfluss zweier Kanten auf a(ϕ) untersucht
werden. Die Maximalkraft Fmax=111 N wurde konstant gehalten. Aus Symmetriegründen er-
folgte die Abstandsvariation entlang der Winkelhalbierenden. Die Kantenabstände in x- und
y-Richtung waren dabei jeweils 786 µm, 869 µm, 1067 µm und 46000 µm bzw. 1,07 a, 1,18
a, 1,45 a und 63 a. Protokolliert wurden die Kantenabstände x0, y0, Fmax sowie die in situ-Ab-
bildungen. Die Reproduzierbarkeit wurde auch hier geprüft (vgl. Beispiel in Abbildung 4.5),
was mit den Versuchen an der Kante gut übereinstimmende Ergebnisse lieferte. Im Folgenden
wird daher mit einer Unsicherheit im Kontaktflächenradius ∆a<+15µm gerechnet.
Abbildung 4.5: Wiederholungsmessung AR3 zu AR4 (rechts). Die Messungen erfolgten nach Neupositio-
nierung der Probe an der Stelle x0=869 µm von beiden Kanten.
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4.6.3 Lastvariation an Ecken und Kanten
Bei diesen Experimenten wurde der Einfluss der Last auf die Kontaktflächenform a(ϕ)
untersucht. Der Abstand von der Kante war dabei konstant 786 µm. Die Indenterversuche
wurden mit den Maximallasten 0 N; 0,5 N; 2,5 N; 6,75 N, 13,5 N; 24 N; 38 N; 56 N; 81 N
und 111 N durchgeführt. In Bezug auf die Reproduzierbarkeit gilt dasselbe, wie in den beiden
Abschnitten zuvor.
Für die Lastvariation an der Ecke gibt es keine weiteren Spezifikationen. Die Abstände x0
und y0 wurden konstant 786 µm vorgegeben.
4.7 Rohdatenaufbereitung
Zum Vergleich mit den Modellrechnungen mussten die Rohdaten mit einer speziellen
Technik aufbereitet werden, die im Folgenden skizziert wird. Die Rohdatenaufbereitung lässt
sich im Wesentlichen in zwei Teilprobleme zerlegen:
i. Festlegung des Bezugspunkts x0=y0=0 im in situ-Bild unter FMax
ii.  Extraktion von a(ϕ) aus den Rohdatenbildern.
Das erste Problem wurde durch die softwareseitig (COREL-Photopaint) halbtransparente
Überlagerung jeweils zusammengehöriger in situ-Bilder (wie z. B. in Abbildung 4.3) sowie
eine Feinausrichtung anhand der Okularskalen gelöst (vgl. Illustration in Abbildung 4.6). Zur
Lösung der zweiten Teilaufgabe wurde den paarweise überlagerten Fotos zunächst noch ein
Polarkoordinatensystem mit Azimutwinkelteilung ∆ϕ=18° hinzugefügt. Die gesamte Foto-
montage wurde anschließend in ein kalibriertes CARTESIsches ORIGIN-Grafik-Worksheet
kopiert, wo die experimentelle Kontaktflächenberandung durch Setzen von Datenpunkten
modelliert wurde (vgl. Illustration in Abbildung 4.7 rechts).
Abbildung 4.6: Beispiel zu den via Software
überlagerten in situ-Abbildungen. Oben: F=0 N;
Unten : F=Fmax; Mitte: “mixed up“. Die Stich-
Punkt-Linien markieren das Eindruckzentrum.
Abbildung 4.7: Prinzipskizze zur Gewinnung nume-
rischer Daten aus den in situ-Abbildungen. Die roten
Punkte sind die generierten Datenpunkte.
Bei dieser Rohdatenaufbereitung resultieren die maßgeblichen Fehler aus der unzureichen-
den Positioniergenauigkeit des Cursors im Programm ORIGIN. Darüber hinaus ist ein sub-
jektiver Einfluss bei der Definition des Kontaktflächenrandes anzumerken. Der Einfluss auf
das Gesamtergebnis ist jedoch in beiden Fällen klein. Die totale Messunsicherheit in a liegt
unter Berücksichtigung der Reproduzierbarkeit in den Rohdaten (vgl. Abschnitte 4.6.1 und
4.6.2) bei ∆aexp(ϕ)=±30 µm.
      430  µm
Kante
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4.8 Indenterversuche mit der frozen stress technique
Obwohl die bisherigen Makroindenterexperimente bereits ausreichend Material zur Dis-
kussion der zu Beginn dieses Kapitel formulierten Problemstellung liefern würden, soll im
Folgenden noch ein weiteres makroskopisches Experiment vorgestellt werden, das die end-
gültige Ergebnisdiskussion in Abschnitt 4.9 um eine wichtige Sichtweise bereichern wird.
Das Indenterexperiment beruht auf einem im Vergleich zu bisher völlig anderen Messprinzip,
das jedoch lange die Grundlage einer Standardmethode in der experimentellen Festkörperme-
chanik bildete. Da man sich hierzu in der einschlägigen Spezialliteratur wie z.B. [18] aus-
führlich informieren kann, wird die entsprechende Darstellung im Folgenden auf das Not-
wendigste zum Verständnis der folgenden Experimente beschränkt. Das Messprinzip sowie
diskussionsrelevante Messergebnisse werden nun kurz vorgestellt.
Messprinzip
Das Einfrierverfahren (engl.: frozen stress technique) ist ein Spezialgebiet der räumlichen
Spannungsoptik (siehe auch [18]), die einst das Standardverfahren zur experimentellen Unter-
suchung räumlicher Spannungszustände war und heute weitestgehend durch Simulationsex-
perimente am Computer ersetzt wird. Die zu untersuchenden Bauteile müssen dabei als Mo-
dell aus einem Material mit bestimmten Eigenschaften vorliegen. Dabei ist die Fähigkeit ela-
stische Deformationszustände abspeichern zu können grundlegend, was insbesondere vielen
räumlich vernetzende Kunststoffen zueigen ist. Diese Materialien weisen eine starke Tempe-
raturabhängigkeit in den elastischen Eigenschaften auf, die durch Sättigungsbereiche begrenzt
wird, wobei man zwischen dem „Normalzustand“ für Temperaturen unter 50 °C und dem
„hochelastischen Zustand“ oberhalb 120 °C unterscheidet. Im „hochelastischen“ Zustand ver-
hält sich das Material gummiartig und zeigt typischerweise nur 1/20 des Elastizitätsmoduls im
„Normalzustand“. Kühlt man einen im „hochelastischen“ Zustand mechanisch belasteten
Körper bis in den „Normalzustand“ ab, so bleibt die Deformation auch nach Entlastung auf-
grund der relativ starken Materialversteifung praktisch unverfälscht (rückfederungsfrei) er-
halten. Im Rahmen dieser Arbeit wurden auf diese Weise elastische Kugelabdrücke mit ver-
schiedenen Indenterradien unter Halbraumbedingungen und an Kanten in ARALDIT B® prä-
pariert. Die Dimensionierung der Indenterexperimente erfolgte dabei wieder über die Ska-
leninvariante Größe a/R=0,04544. Die Vermessung der Kugelabdrücke erfolgte mit einem
Tastschnittgerät (Taylor Hobson).
Analyse elastischer Kugelabdrücke
Zunächst wurde überprüft, ob im Probenmaterial tatsächlich ein elastischer Deformations-
zustand abgespeichert wurde. Zu diesem Zweck wurde das Profil eines Kugelabdrucks ver-
messen. Die Geräteauflösung im verwendeten Messbereich beträgt nach [64] ∆z=6,4 nm.
Aufgrund verschiedener Störeinflüsse (thermische Drift, mechanische Schwingungen) war die
nutzbare Auflösung etwa 50 nm. Der Vergleich mit dem HERTZschen Modell in
Abbildung 4.8 zeigt im Rahmen der Messunsicherheit (Fehlerbalken wurden in der Grafik
weggelassen, da diese im Vergleich zur Absoluttiefe vernachlässigbar klein sind) eine gute
Übereinstimmung. Im Weiteren wurden Kugelabdrücke an der Kante untersucht. Die Pro-
filabbildung erfolgte hierzu entlang der Symmetrieachse des Kanteneindrucks. Zur Bestim-
mung des Kantenabstandes wurde der Profilausschnitt in Abbildung 4.9 mit einer Kreisfunk-
tion angefittet. Der zu bestimmende Kantenabstand war dabei Fitparameter. Anhand des Pro-
fils sollte nun die Neigung der Kontaktfläche ∆z/∆x abgeschätzt werden. Mit der Annahme,
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dass die Sekante zwischen dem Profilende am Kantenort und dem Kurvenwendepunkt zwei
Punkte der Kontaktflächenberandung miteinander verbindet, wurde die Kontaktflächennei-
gung als worst case zu 0,013 bzw. der entsprechende Neigungswinkel zu 0,76° bestimmt. Die
Gültigkeit der hierbei gemachten Annahme konnte durch eine Testmessung mit dem „Ma-
kroindenter“ unter vergleichbaren Versuchsbedingungen bestätigt werden. Diese ergab insbe-
sondere, dass die Kontaktfläche auch bei einem Kantenabstand von xo<0,6 a noch vollständig
von der unberührten Probenoberfläche umgeben ist (d.h. die Kante selbst wird vom Indenter
nicht berührt). Unabhängig davon kann ein Mindestneigungswinkel plausibel gemacht wer-
den, wenn man die Kontaktflächengröße beim vergleichbaren Kugeleindruck unter Hal-
braumbedingungen zugrunde legt, die aus dem Oberflächenprofil wie in Abbildung 4.8, je-
doch für R=11 mm gewonnen wurde.
Diese Kontaktfläche ist in Abbildung 4.9 u.a. als horizontale Sekante schematisch darge-
stellt. Um nun den konkreten Gegebenheiten beim Kantenkontakt Rechnung zu tragen, wurde
weiterhin der Neigungswinkel dieser Sekante soweit angepasst, bis diese den Profilwende-
punkt schneidet. Der Sekantenanstieg repräsentiert dann die mindestens zu erwartende Nei-
gung der Kontaktfläche beim Kugeleindruck an der Kante und beträgt beim konkret betrach-
Abbildung 4.8: Ausschnitt der „eingefrorenen“ Oberflächentopografie zum Indenterversuch mit R=17
mm und 1265 mN: Messung mit Tastschnittgerät (Kreise), deren Ableitung (Dreiecke),
und Modellrechnung nach HERTZ (durchgezogene Linie). Die abgeleitete Kurve dient der
Profilausrichtung bezüglich der Wendepunkte.
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teten Fall 5/1000. Zusammenfassend sei gesagt, das beim Kugeleindruckversuch in
unmittelbarer Kantennähe mit Lateralkraftkomponenten Ft/Fn zwischen 0,005 und 0,013 zu
rechnen ist. Derartige Lateralkraftkomponenten sollten beim elastischen Kugeleindruckver-
such unter Halbraumbedingungen, Abschätzungen mit ELASTICA© [2] zufolge, praktisch
vernachlässigbar sein. Im nächsten Abschnitt wird jedoch gezeigt, dass das an Kanten nicht so
sein muss.
4.9 Ergebnisse und Diskussion
Im Rahmen dieser Arbeit wurden verschiedene makroskopische Indenterexperimente
durchgeführt. Das Ziel bestand in der unabhängigen Überprüfung der Untersuchungsergeb-
nisse aus Kapitel 3, wo die SCHWARZERsche Theorie für den elastischen Kugeleindruck in der
Nähe von Ecken und Kanten erstmals verifiziert werden sollte. Die makroskopischen Inden-
terexperimente wurden hauptsächlich mit einer eigens dafür aufgebauten Versuchsapparatur –
dem „Makroindenter“ – durchgeführt. Unter Verwendung eines Kugelindenters mit 16 mm
Radius wurden elastische Kugeleindruckexperimente in der Nähe von freien Ecken und Kan-
ten aus PMMA vorgenommen. Dabei wurden verschiedene Einflüsse auf die Kontaktflächen-
gestalt a(ϕ) untersucht.
4.9.1 Abstandsvariation an der Kante
In Anlehnung an die Nanoindenterexperimente Kapitel 3 wurde zunächst der Einfluss des
Abstandes zur Kante untersucht. Die Variation des Abstandes von den Kanten erfolgte im
Bereich von 1,07 a bis 63 a bei konstanter Maximallast F=111 N. Die für die Ergebnisdiskus-
Abbildung 4.9: Ausschnitt der cross section- Abbildung zum „eingefrorenen“ Kugelabdruck mit R=11
mm und 303 mN (Kreuz+fett durchgezogene Linie). Eingezeichnet ist der modellierte In-
denter (fett gestrichelt), die dazugehörige Symmetrieachse (dünne Strich-Punkt - Linie),
der hypothetische Kontaktflächenrand unter Halbraumbedingungen (Strich-Punkt-
Punkt). Der worst case in der Kontaktflächenneigung wird durch (fett Strich-Punkt) re-
präsentiert. Die Mindestneigung wird durch (dünn gestrichelt) angedeutet. Die Subgrafik
zeigt die ausgerichtete Profilübersicht.
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sion ausgewählten in situ - Daten sind in Abbildung 4.10 dargestellt. Der Indenterversuch bei
63 a zeigt in guter Näherung eine Kontaktfläche, die mit der unter Halbraumbedingungen zu
erwartenden Form übereinstimmt. Die Kontaktflächen in unmittelbarer Kantennähe weichen
demgegenüber im Rahmen der Messunsicherheit deutlich von der Rotationssymmetrie ab.
Der Kanteneinfluss äußert sich dabei in einer Verschiebung der Kontaktfläche relativ zum
Eindruckzentrum senkrecht zur Kante. Die experimentellen Daten werden im Folgenden mit
Modellrechnungen nach der SCHWARZERschen Theorie und der klassischen HERTZschen
Theorie verglichen. Die Modellrechnungen erfolgten dazu mit den im Experiment
verwendeten Parametern. Die Kurven sind in Anhang A.3 zu jedem Experiment einzeln
dargestellt. Der Vergleich mit dem Experiment zeigt dabei zunächst im Allgemeinen im
Rahmen der Messunsicherheit keine Übereinstimmung mit einem der beiden Mo-
dellrechnungen. Eine genauere Betrachtung zeigt, dass die Kontaktasymmetrie, die sich beim
Experiment in Form einer Abplattung der Kontaktfläche auf der der Kante zugewandten Seite
sowie einer Ausbeulung auf der abgewandten Seite äußert, voraussetzungsgemäß von der
klassischen HERTZschen Theorie überhaupt nicht berücksichtigt wird, während diese von
SCHWARZERschen Theorie bereits qualitativ richtig wiedergegeben wird. Dabei entsteht je-
Abbildung 4.10: Kontaktflächenform bei konstanter Maximallast 111 N in verschiedenen Abständen von
der Kante: durchgezogene Linie + offenes Quadrat...x0=63 a; gestrichelt + offenes
Dreieck...x0=1,35 a; fett Strich-Punkt-Punkt + offener Kreis...x0=1,07 a; Die
Kantenabstände sind dabei normiert mit dem HERTZschen Kontaktflächenradius a.
54
doch auch der Eindruck, dass die SCHWARZERsche Theorie den Kanteneinfluss deutlich unter-
schätzt. Die Normierung der experimentellen Daten mit dem Ergebnis nach der
SCHWARZERschen Theorie gibt hierüber konkreten Aufschluss. So zeigt sich bei der Darstel-
lung in Polarkoordinaten in Abbildung 4.11 im kleinsten experimentell untersuchten Kanten-
abstand 1,07 a eine Theorieabweichung von bis zu 10 %. Interessant ist dabei, dass die maxi-
male Abplattung und Ausbeulung betragsmäßig gut übereinstimmen. Vergleicht man nun die
Ergebnisse dieses Experiments und dem aus dem Nanoindenterexperiment in Kapitel 3
kommt es scheinbar zu einem Widerspruch. Einerseits kann angenommen werden, dass die
Abweichung der Kontaktflächenform von der Rotationssymmetrie klein ist, und andererseits
wird das Gegenteil beobachtet. Diese Diskrepanz könnte man z. B. damit erklären, dass die
Kraft-Eindringtiefe-Kurve maßgeblich von einer effektiven (geglätteten) Druckverteilung
bestimmt wird. Dies würde aber bedeuten, dass das Nanoindenterexperiment mangels Emp-
findlichkeit grundsätzlich keine brauchbare Referenz zur Beurteilung der Abweichung der
Kontaktdruckverteilung von der Rotationssymmetrie liefert. Das Makroindenterexperiment
liefert demgegenüber erstmals direkte Einblicke in Kontaktasymmetrie. Damit sind die Ursa-
chen für die gefundene Abweichung in der Theorie zu suchen. Die naheliegendste Ursachen-
hypothese besteht darin, dass die Theorieabweichung auf der für die Berechnungen partiell
gemachten Annahme einer rotationssymmetrischen Kontaktfläche beruht. Bevor die Hypo-
these bewiesen werden kann, müsste die Berechnung in einer vollständig selbstkonsistenten
Form erfolgen. Da dies jedoch zum Zeitpunkt der Untersuchungen nicht möglich war, wurde
von der Widerlegbarkeit der Hypothese ausgegangen, indem die Theorieabweichung auch
durch andere Einflüsse erklärt werden kann. Ein erster Versuch, andere Ursachen zu erhellen,
bestand nun darin, dass der Einfluss zweier Kanten gleichzeitig auf die Kontaktflächengestalt
untersucht wurde.
Abbildung 4.11: Normierter Kontaktflächenradius bei konstanter Maximallast 111 N in verschiedenen
Abständen von der Kante. Die Normung erfolgte mit der SCHWARZERschen Theorie.
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4.9.2 Abstandsvariation an der Ecke
Entsprechend dem Gültigkeitsbereich der SCHWARZERschen Theorie für Achtelräume
wurden die Indenterexperimente an einer rechtwinkligen Ecke vorgenommen. Die Abstands-
variation erfolgte entlang der Winkelhalbierenden. Die Abstandsangaben im Folgenden be-
ziehen sich auf den zu einer der beiden Kanten. Die experimentelle Kontaktflächengestalt
einschließlich Modellrechnungen sind in Anhang A.4 dargestellt. Es ist offensichtlich, dass
auch hier die SCHWARZERsche Theorie den Einfluss des Kantenabstandes auf die Abweichung
von der Rotationssymmetrie qualitativ richtig wiedergibt. In der mit der SCHWARZERschen
Theorie normierten Darstellung der experimentellen Daten ergibt sich jedoch eine maximale
Abweichung von bis zu 20 %. Die Extrema sind dabei entlang der Winkelhalbierenden bzw.
in Abbildung 4.12 bei den Azimutwinkeln 45° und 225° zu finden. Da sich die Theorieabwei-
chung an der freien Ecke im Vergleich zur freien Kante nahezu verdoppelt, liegt die Vermu-
tung nahe, dass in der Theorie ein mit der Anzahl freier Kanten einhergehender Effekt noch
nicht mitberücksichtigt wird. Zur Aufklärung der physikalischen Ursachen eines solchen Ef-
fekts müssten allerdings weitere grundlegende Untersuchungen vorgenommen werden. Aus-
gehend von den experimentellen Möglichkeiten mit dem Makroindenter wäre aus der Sicht
des Autors z. B. die Untersuchung des Einflusses des Winkels zwischen den beiden angren-
zenden Kanten an der Ecke auf die Kontaktflächenform sinnvoll. Die bisher untersuchten
Spezialfälle „Kante“ und „Ecke“ würden sich in eine solche Versuchsreihe zwanglos einrei-
hen lassen. Die Umsetzung dieses Untersuchungsvorhabens erfordert allerdings zunächst eine
adäquate Theorieerweiterung. Vor diesem Hintergrund sollten zunächst weitere, bereits be-
stehende experimentelle und theoretische Möglichkeiten auf ihre Eignung zu Identifikation
potentieller Einflüsse auf die Theorieabweichung ausgenutzt werden. Da in diesem Zusam-
menhang die Variationsbreite im Radius und Probenmaterial nicht viel experimentellen Spiel-
raum zuließ, wurde der Einfluss der Prüflast auf die Kontaktflächenform untersucht.
Abbildung 4.12: Normierter Kontaktflächenradius bei konstanter Maximallast 111 N in verschiedenen
Abständen von einer Ecke. Die Normung erfolgte mit der SCHWARZERschen Theorie.
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4.9.3 Lastvariation
Die Lastvariation erfolgte im Bereich zwischen 6,75 N bis 111 N, wobei der Abstand 1,07
a von der Kante bzw. beiden Kanten an der Ecke konstant gehalten wurde. In Anhang A.5
und Anhang A.6 sind die experimentellen Kontaktflächenberandungen und die entsprechen-
den Modellkurven nach HERTZ und der SCHWARZERschen Theorie dargestellt. Auch bei der
Lastvariation zeigt sich zunächst die qualitativ richtige Wiedergabe der Kontaktasymmetrie
durch die SCHWARZERsche Theorie. Im Folgenden werden nur die Ergebnisse an der Kante
diskutiert, da nur hieraus Entscheidendes zu den Ursachen für die oben festgestellte Diskre-
panz zwischen erweiterter Theorie und Experiment hervorging. Die Lastvariation hat sich vor
dem Hintergrund, dass alle Kontaktflächen auf ein und dasselbe Eindruckzentrum bezogen
werden konnten, als experimenteller Vorteil erwiesen. Damit konnte die bisher bei der Aus-
wertung stillschweigend vorausgesetzte Kontaktflächensymmetrie entlang der Trajektorie der
Abstandsvariation quasi nebenbei einer genauen Überprüfung unterzogen werden, was sich
später als entscheidende Informationsquelle herausstellte. So zeigt sich bei einer Lastzunahme
bereits ab 56 N Maximallast eine von den Theoriedaten deutlich erkennbare Symmetrieab-
weichung bezüglich der x–Achse bzw. senkrecht zur Kante (vgl. Anhang A.5). Betrachtet
man diesen Sachverhalt in Polarkoordinaten in Abbildung 4.13 für verschiedene Maximalla-
sten, so wird die Systematik in dieser Asymmetrie erkennbar. Die genauere Betrachtung der
Kurven zeigt im Azimutwinkelbereich bis 180 ° trotz der relativ großen Fehlerbalken tenden-
ziell eine deutliche Profilüberhöhung. Vergleicht man die Profilhöhe bei ca. 90 ° und die bei –
90 °, so kann die Profilasymmetrie senkrecht zur Kante zahlenmässig zu ca. 5 % abgeschätzt
werden. Die Nähe einer Kante beeinflusst damit die Abweichung von der Rotationssymmetrie
offensichtlich anders, als das mit den Annahmen der SCHWARZERschen Theorie zu erwarten
war. Bemerkenswert ist in diesem Zusammenhang, dass eine derartige Abweichung aber auch
nach einer selbstkonsistenten Berechnung des HERTZschen Kontaktes an der Kante (vgl. Ab-
schnitt 1.5.2.2) nicht erklärbar sein würde, da die Symmetrie des Kontaktproblems unter nor-
maler Belastung nach wie vor von der zweizähligen Symmetrie des Viertelraumes bestimmt
Abbildung 4.13: Normierter Kontaktflächenradius bei verschiedenen Indenterbelastungen im  konstan-
ten Abstand von der Kante. Die Normung erfolgte mit den Daten der SCHWARZER-
schen Theorie. Die vertikalen Hilfslinien (-----) sind bei +90 ° eingezeichnet.
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wird. Mit der bestehenden SCHWARZERschen Theorie sind damit grundsätzlich keine Kon-
taktasymmetrien senkrecht zur Kante zu erwarten. Es scheint damit auch bei genauer Berech-
nung des Kantenkontakts tatsächlich noch einen Effekt zu geben, dessen Nichtberücksichti-
gung einer Fehlabschätzung im Kontaktflächenradius um ca. 5 % verursachen kann. Die Ver-
gleichbarkeit dieses Kanteneffekts mit dem Effekt senkrecht zur Kante (10 %, vgl. Abschnitt
4.9.1) motivierte verschiedene weitere Testmessungen zur Reproduzierbarkeit des Effekts bei
der Lastvariation. Dabei zeigte sich, dass insbesondere eine Drehung der Probe in der Ti-
schebene (ca. 180 °) einen merklichen Einfluss auf die Kontaktasymmetrie senkrecht zur
Kante hat. Die genauere Untersuchung der geometrischen Gegebenheiten an der Probe ließen
dann den Schluss zu, dass die Abweichung von der Planparallelität der Probenoberflächen
(Neigung unter 0,3 %) einen maßgeblichen Einfluss auf die Asymmetrie der Kontaktfläche
senkrecht zur Kante haben muss. Während die unabhängige Überprüfung dieses quasi durch
Zufall gefundenen Einflusses noch aussteht, kann in anderen Worten bereits folgendes ausge-
sagt werden: Bei der Beschreibung des elastischen Kontaktes einer Kugel an einer freien
Kante ist der Einfluss von Lateralkräften parallel zur Kante mit Ft/Fn<0,003 nicht vernachläs-
sigbar. Da aber Lateralkräfte bei den Modellrechungen mit der SCHWARZERschen Theorie
bisher überhaupt noch nicht berücksichtigt wurden, lag es nahe, die während des Kugelein-
drucks an der Kante entstehende und intuitiv leicht einzusehende Lateralkraftkomponente
experimentell nachzuprüfen. Zur Abschätzung der Lateralkraftkomponente senkrecht zur
Kante wurden elastische Indenterexperimente mit Hilfe der frozen stress technique durchge-
führt. Die profilometrische Analyse der elastischen Oberflächendeformation eines konkreten
Kanteneindrucks ergab, dass die Neigung der Kontaktfläche beim elastischen Kugeleindruck-
versuch in unmittelbarer Kantennähe (d. h. x0≈a) mindestens 0,5 %, und wahrscheinlich über
1,2 % beträgt. Geht man nun von der Materialunabhängigkeit in dieser Aussage aus, so ist die
beim elastischen Kugeleindruck in PMMA unmittelbar an der Kante die durch die Kontakt-
flächenneigung erzeugte Lateralkraftkomponente mit der durch die Abweichung von der
Planparallelität erzeugten Lateralkraftkomponente vergleichbar. Unter Berücksichtigung der
Kontaktflächenneigung kann weiterhin gezeigt werden, dass der Kontaktflächenradius a(ϕ)
mit der SCHWARZERschen Theorie immer „hangaufwärts“ unterschätzt wird.
Fasst man nun alle Indizien im letzen Abschnitt zusammen, so kann davon ausgegangen
werden, dass die festgestellte Abweichung zwischen Theorie und Experiment maßgeblich aus
der Nichtberücksichtigung von Lateralkraftkomponenten in der SCHWARZERschen Theorie
resultiert. Da die Lateralkräfte aus der Kontaktflächenneigung hervorgehen, die einerseits
statisch vorgegeben sein kann und andererseits während des Kanteneindrucks erzeugt wird,
kann dem in 4.9.2 gefundenen Einfluss der Kantenanzahl bzw. Winkel der Kanten zueinander
auf die Theorieabweichung auch eine physikalische Bedeutung beigemessen werden. Diese
besteht der Auffassung des Autors nach darin, dass die beim Eindruck erzeugte Kontaktflä-
chenneigung von der Verteilung des elastischen Materials in der Umgebung des Eindruckorts
bestimmt wird. In Anbetracht des dominanten Lateralkrafteinflusses sind andere Einflüsse,
wie etwa die Nichtberücksichtigung der Abweichung der Kontaktdruckverteilung von der
Rotationssymmetrie, von untergeordneter Bedeutung, und in Anbetracht der zur Diskussion
stehenden Diskrepanz von nur ca. 10 % an der Kante eher praktisch vernachlässigbar, womit
wiederum die Gültigkeit der Annahme einer HERTZschen Druckverteilung bei der Beschrei-
bung des Kantenkontakts in 1. Ordnung implizit bewiesen wäre.
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5 MODELLIERUNG VON SCHICHTSYSTEMEN
Im Folgenden werden elastische Kugeleindruckexperimente an halbunendlich ausgedehn-
ten, geschichtet aufgebauten Materialien betrachtet. Im Gegensatz zu den beiden vorangegan-
genen Kapiteln kann hierbei davon ausgegangen werden, dass die entsprechende
SCHWARZERsche Theorie bereits grundlegend verifiziert ist. Die auf dieser Basis aufgebaute
elastische Kugeleindruckmethode wird in diesem Kapitel einer weiteren Überprüfung unter-
zogen. Zunächst wird die Methode zur Bestimmung von E-Modul und Fließspannung ge-
sputterter Dünnschichten im System B-C-N bei verschiedenen Schichtherstellungsbedingun-
gen angewendet, was allerdings nicht unproblematisch ist. So ist die Annahme des plastischen
Materialversagens nicht bei allen Indenterversuchen gerechtfertigt, wobei dies insbesondere
für die Indenterversuche an den Einzelschichten gilt. Die Fortsetzung der Untersuchungen an
einem Dreischichtsystem in Abschnitt 5.2 wird jedoch u.a. zeigen, dass das plastische Versa-
gen bei den B-C-N-Dünnschichten unter bestimmten Bedingungen gezielt herbeigeführt wer-
den kann. Während das plastische Versagen in Dünnschichten damit offenbar beherrschbar
ist, stellt sich die Frage nach der Art der andersartigen (nicht-plastischen) Versagensmecha-
nismen unter bestimmten Versuchsbedingungen. Dieser Frage wird im 5.3 anhand der Ergeb-
nisse aus einer mikroskopischen Schadensbildanalyse an repräsentativen Proben diskutiert.
5.1 E-Modul und Fließspannung von B-C-N-Einzelschichten
Warum B-C-N ?
Das ternäre Materialsystem B-C-N ist vor allem dafür bekannt, dass es in Bezug auf be-
stimmte Festkörpereigenschaften die extremsten Materialien enthält. Von einem Gemisch
daraus erhofft man sich Materialien, die den praktischen Bedürfnissen besser angepasst sind.
Ziel intensiver Forschungsarbeit besteht dabei in einem besseren Verständnis der Eigen-
schaften derartiger Materialien. Diese versucht man aus den Eigenschaften der Komponenten
mit Hilfe der Zusammensetzung und Struktur vorherzusagen. Das Interesse an B-C-N für die
eigene Arbeit entsprang vor allem der Zusammenarbeit mit dem Doktoranden Volker Linss
im Rahmen von [70], wo er den Einfluss von Stöchiometrie und Struktur auf die
mechanischen Eigenschaften von Dünnschichten im besagten System in weiten Bereichen
untersuchte. Unter bestimmten und im kommenden Abschnitt genauer aufgeschlüsselten Her-
stellungsbedingungen zeigte sich, dass die mechanischen Eigenschaften Elastizitätsmodul und
Fließspannung im System B-C-N durch Variation der herstellungsseitig kontrollierbaren Pro-
benzusammensetzung um ca. Faktor einen 3 variiert werden können. Da die hergestellten
Dünnschichten zudem in guter Näherung, nachgewiesen mit der Elastic Recoil Detection
Analysis (ERDA) und Electron Diffraction (ED), homogen und isotrop (amorph) sind, kann
von einer grundsätzlichen Eignung für die beabsichtige Überprüfung der Aussagen zur
Lasttragfähigkeit von speziellen Schichtsystemen aus B-C-N beim Kugeleindruckversuch
ausgegangen werden.
Schichtherstellung
Bei der Herstellung der für die eigenen Untersuchungen verwendenten Schichten wurde
das in [4] dargestellte know-how genutzt. Da der Leser an besagter Stelle u. a. die Charakteri-
sierung von Versuchsaufbau und Beschichtungsprozess ausführlich nachlesen kann, sei eine
entsprechende Darstellung im Folgenden auf ein notwendiges Minimum begrenzt. Die
Schichtherstellung erfolgte durch reaktives DC-Magnetronsputtern mit einem B4C-Target in
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einer Atmosphäre aus einem Argon/Stickstoff-Gemisch. Der Prozessgasdruck war 0,46 Pa.
Die Beschichtung erfolgte bei Floatingpotential und der Entladungsstrom war stets 0,5 A. Das
Substrat wurde nicht extra geheizt. Die Wärmeabgabe beim Sputterprozess sorgte jedoch für
ein Aufheizen des Substrats. Dabei wurden Temperaturen von höchstens 80 °C gemessen.
Unter diesen Bedingungen zeigten die Untersuchungen von LINSS, dass die Variation des
Stickstoffpartialdrucks zwischen 0 % und 25 % mit der bereits erwähnten extremen Variation
in den mechanischen Eigenschaften einhergeht. Die Substratoberflächen waren im Abstand
von 4 cm vom Target entfernt angeordnet. In diesem Abstand konnte das Substrat mit einer
moderaten Wachstumsrate über einen Oberflächenbereich mit 3 cm Durchmesser homogen
beschichtet werden. Die Reproduzierbarkeit der Schichtdicke war hier besser 1 %. Für die
Reproduzierbarkeit der Schichtdicke von Schicht zu Schicht wurden ca. 5 % angegeben. Da
die Schichtdickenmessung profilometrisch erfolgte, wurde ein Teil der zu beschichteten Ober-
fläche während der Beschichtung mit einem ca. (5 x 5) mm² großen Plättchen aus Silizium
abgedeckt. Als Substrat dienten polierte Siliziumeinkristalle und Quarzglas mit den Abmes-
sungen (20 x 10) mm² und (20 x 20) mm². Die Reinigung der Proben erfolgte im Falle des
Siliziums ex situ in Alkohol im Ultraschallbad. Die Quarzglasproben wurden im gelieferten
Zustand eingebaut. Im Folgenden werden die einzelnen für die eigenen Untersuchungen ver-
wendeten Beschichtungsserien genannt und kommentiert.
5.1.1 Probenserien
Serie 1
Diese Serie wurde mit 0 %, 2 %, 4 % und 13 % Stickstoff im Arbeitsgas auf Siliziumsub-
strat abgeschieden. Die Beschichtung erfolgte dabei jeweils über 30 Minuten. Die mechani-
sche Charakterisierung dieser Serie mit Hilfe der klassischen Indentermethode (Berkovich +
OLIVER & PHARR) in [70] bildete den Ausgangspunkt für die eigenen Untersuchungen. In
einem ersten Schritt wurden die Messungen mit dem Berkovichindenter wieder aufgegriffen
und als Referenz für die im Rahmen dieser Arbeit zur mechanischen Charakterisierung prak-
tisch ausschließlich angewandten elastischen Kugeleindruckmethode herangezogen.
Serie 2
In der zweiten Probenserie wurde der Variationsbereich in der Gaszusammensetzung auf 2
%, 4 %, und 8 % eingeschränkt, und es wurde mit einer kürzeren Beschichtungsdauer gear-
beitet. Außerdem erfolgte die Beschichtung parallel auf Silizium und Quarzglas. Mit der Par-
allelbeschichtung wurde der Einfluss des Substrats auf die ermittelten Schichteigenschaften
geprüft. Die Abscheidung mit verkürzter Beschichtungszeit konnte einerseits das Wachstums-
ratemodell (vgl. [4] S. 48 ff.) kalibriert werden, mit dem schließlich beliebige Schichtdicken
durch indirekte Vorgabe der Beschichtungszeit erzeugt werden konnten. Andererseits wurden
diese Schichten zur Überprüfung der Reproduzierbarkeit der mechanischen Eigenschaften bei
verschiedenen Schichtdicken herangezogen.
Serie 3
Diese Serie unterscheidet sich von Serie 2 in der Vorgabe der Schichtdicke anstelle der
Zeit. Die herzustellenden Schichten sollen 1200 nm dick sein. Das anhand Serie 2 verbesserte
Modell für d(t) (Schichtdicke d als Funktion der Beschichtungszeit t) sollte hiermit getestet
werden. Unabhängig davon sollte die Reproduzierbarkeit der bestimmten Werte für E und Y
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ein weiteres Mal auf verschiedenen Substraten und bei einer besonders dicken Schicht unter-
sucht werden.
Serie 4
In dieser Serie erfolgte die Herstellung des in 5.2 betrachteten Dreischichtsystems. Die
Einstellung des gewünschten Schichtaufbaus erfolgte über den Prozessparameter N2/Ar und
die Anwendung des verbesserten Modells für die Schichtdicke in Abhängigkeit von der Be-
schichtungszeit. Aus dem Protokoll zum Herstellungsprozess kann auf eine gewisse Trägheit
bei der Einstellung stabiler Prozessbedingungen nach Wechsel des Stickstoffpartialdrucks zu
Beginn einer neuen Schicht geschlossen werden, was sich im Bereich zwischen zwei benach-
barten Schichten in undefinierten mechanischen Eigenschaften niederschlägt. Im Dreischicht-
system kann die Gesamtdicke mit undefinierten Eigenschaften mit <50 nm angegeben wer-
den.
Serie 5
Zur Vollständigkeit soll noch etwas zu einer Probenserie gesagt werden, die nicht gezielt
für die eigenen Untersuchung hergestellt wurde. Die Proben stammen aus Vorversuchen, die
im Wesentlichen unter Bedingungen wie bei den Serien 1 und 2 hergestellt wurden, sich je-
doch aufgrund anderer Beschichtungszeiten etwas in der Schichtdicke unterscheiden. Im Ge-
gensatz zu den anderen, mit 0% und 4 % N2/Ar hergestellten Proben zeichneten sich diese
durch besonders glatte Oberflächen und Stabilität aus. Diese Eigenschaften waren ausschlag-
gebend für die Probenauswahl zur Schadensbildanalyse beim Kugeleindruckversuch in B-C-
N-Schichten in Abschnitt 5.3.
5.1.2 Allgemeine Probencharakterisierung
Die Bestimmung der Schichtdicke erfolgte mit Hilfe des Tastschnittgerätes „Form Taly-
surf“ (Taylor Hobson) [4]. Die Ergebnisse dieser vom Autor nicht selbst durchgeführten
Schichtdickenmessung sind in Tabelle 5.1 zusammengestellt. Die absolute Messunsicherheit
ist 10 nm [4]. Für die Modellrechnungen im Rahmen dieser Arbeit wurde pauschal eine rela-
tive Messunsicherheit ∆d/d von 5 % angesetzt.
Die Schichtstabilität war besonders problematisch. So wurden einerseits die in der Tabelle
5.1 mit „NA“ gekennzeichneten Proben bereits unmittelbar nach der Entnahme aus der Be-
schichtungsanlage durch Delamination vollständig zerstört. Andererseits delaminierten einige
Proben während, unmittelbar nach oder erst Tage bis Wochen nach der Messung. Die Ursa-
chen dafür konnten nicht aufgeklärt werden. Es wurde jedoch festgestellt, dass die Delamina-
tion bei den Schichten, hergestellt mit wenig Stickstoff im Arbeitsgas (nach [4]: höhere Härte,
höherer E-Modul) auf Quarzglas bevorzugt erfolgte. Die Delaminationshäufigkeit steigt dem-
nach mit zunehmendem Unterschied im Elastizitätsmodul zwischen Schicht und Substrat.
Vergleicht man ferner die Serien 2 und 3, so ist eine Erhöhung des Delaminationsrisikos bei
größerer Schichtdicke festzustellen.
Die mechanische Materialcharakterisierung erfolgte sowohl mit zwei Berkovichindentern
als auch mit zwei Kugelindentern. Während der zweite Berkovichindenter lediglich einen
verschlissenen Indenter ersetzte, wurde mit der Verwendung zweier Kugelindenter mit deut-
lich verschiedenem Radius sicher gestellt, das in Anbetracht des limitierten Probenbestandes
ausreichend Information zur Bestimmung der mechanischen Eigenschaften E-Modul und
Fließspannung für insgesamt 7 verschiedene Materialien zur Verfügung steht.
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Bei der Auswahl der Kugelindenter war die Oberflächenqualität bestimmend. Diese un-
terlag gewissen Schwankungen. So wurde mit dem AFM die RMS-Rauhigkeit in den Extrem-
fällen zu 2,8 nm (Probe e2061) und 9,1 nm (Probe e1891) bestimmt. Bei einer genaueren Be-
trachtung stellte sich heraus, dass höhere RMS-Rauhigkeitskennwerte durch Makropartikel
aus dem Beschichtungsprozess verursacht wurden. Die Auswahl der Indenter erfolgte
schließlich so, dass der Indenterradius im worst case (die höchste Makroteilchendichte
war bei Probe e1891 feststellbar) deutlich kleiner war als der mittlere Abstand zwischen
den Makroteilchen.
5.1.3 Messungen an B-C-N mit dem Kugelindenter
Mit dem Kugelindenter wurden sowohl Messungen im Modus mit einfacher Be- und Ent-
lastung als auch im zyklischer Be- und Entlastung durchgeführt. Die Messparameter sind in
Tabelle 5.2 zusammengestellt. Die Messdatenaufbereitung umfasste eine Nullpunktkorrektur,
die Korrektur der Gerätedeformation sowie die Korrektur der thermischen Drift und erfolgte
nach der in Abschnitt 2.2 beschriebenen Standardmethode unter Zuhilfenahme der Spezial-
software IndentAnalyser©. Die sorgfältige Rohdatenanalyse gestattete dabei die Identifikation
von Messungen, bei denen z.B. Makropartikel eine ordentliche (d.h. im Rahmen der Arbeit:
„HERTZsche“) Kontaktierung verhinderten. Solche Messungen wurden von der weiteren
Auswertung konsequent ausgeschlossen.
lfd. Schich- Serien- N2/Ar df verwendeter Indenter
Nr. Probe ten Nr. Substrat (%) (nm) LM2 LM5c LP4 LP6 Untersuchungsziel
1 e1951 1 1 Si 0 887 x x x
2 e1991 1 1 Si 2 825 x
3 e1891 1 1 Si 4 1037 x x x
4 e1881 1 1 Si 8 1198 x x x
5 e1871 1 1 Si 13 1320 x x
6 e209 1 2 Quarz 2 NA
7 e2091 1 2 Si 2 610 x x
8 e208 1 2 Quarz 4 662 x x
9 e2081 1 2 Si 4 655 x x
10 e207 1 2 Quarz 8 787 x x
11 e2071 1 2 Si 8 795 x x
12 e215 1 3 Quarz 2
13 e2151 1 3 Si 2




15 e2141 1 3 Si 4 1150 x x x
16 e213 1 3 Quarz 8 1200 x x x
17 e2131 1 3 Si 8 1150 x x x
Masterkurve
(Abschnitt 5.1)
18 e216 3 4 Quarz 2; 4; 8 1741 x x x Schichtdesign(Abschnitt 5.2)
19 e0891 1 5 Si 0 990 x x x




21 Si 0 x x x x




Tabelle 5.1 Übersicht zu den im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Proben, die für die weitere Diskus-
sion gebrauchten Herstellungsbedingungen, die Schichtdicke und die zur Charakterisierung
verwendeten Indenter. In der rechten Spalte ist die Zugehörigkeit zu den experimentellen
Themenschwerpunkten hervorgehoben. NA...diese Proben wurden unmittelbar nach der
Entnahme aus dem Rezipienten zerstört (Delamination).
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Messungen mit einfacher Be- und Entlastung
Ein Beispiel für die Streuung der aufbereiteten Messdaten wird in Abbildung 5.1
dargestellt. Der zufällige Fehler in der Eindringtiefe ist dabei unter 1 %. Würde man diese
Betrachtung auf alle Messungen an den B-C-N-Schichten ausdehnen, so beträgt der zufällige
Fehler in der Eindringtiefe in wenigen Ausnahmefällen bis zu 2 %. Die typische maximale
Eindringtiefe war 50 nm. Damit war die Reproduzierbarkeit in den Messdaten so gut, dass der
Einfluss auf das Ergebnis der Modellanpassung mit dem der Unsicherheit in anderen
Modellparameter vergleichbar war.
Messmodus:
Einfache Be- und Entlastung Zyklische Be- und Entlastung
Kraftmessbereich 0 – 50 mN
Tiefenmessbereich 0 - 2 µm
Kontaktkraft 0,002 mN
Prüfkräfte 1/2 bis 2/3 Fkrit Fmax ≈ 3/2 Fkrit
Inkremente Belastung 30 1
Inkremente Entlastung 30 1 50 Zyklen
Entlastungskoeffizient γ - 0,3
Haltezeit je Inkrement in s 0,1 0,1
Haltezeit bei FMax in s 1 0,1




laterale Schrittweite 50 µm
Messungen je Last ca. 15
Tabelle 5.2 Messparameter – Kugeleindruckmessungen




























Abbildung 5.1: Typische Messwertstreuung – elastische Messungen an B-C-N (LM2, e2131).
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Messung mit zyklischer Be- und Entlastung
Die Streuung der aufbereiteten Einzelmesswerte bei den zyklischen Kugeleindruckmes-
sungen an den B-C-N-Schichten ist in Abbildung 5.2 beispielhaft dargestellt. Zur Bestim-
mung der für die Modellrechungen weiterverwendeten kritischen Last wurde anschließend
über die Einzelmesswerte ein arithmetischer Mittelwert gebildet. Der zufällige Fehler dabei
bestimmte die Messunsicherheit in Fkrit. Der relative Messfehler betrug bei den meisten Mes-
sungen ca. 8 % und in wenigen Ausnahmefällen bis zu ca. 15 %.
5.1.4 Messungen an B-C-N mit dem Berkovichindenter
Die „Berkovichmethode“ (vgl. Abschnitt 2.1) diente im Rahmen dieser Arbeit als Referenz
zur relativ neuen und hauptsächlich genutzten elastischen Kugeleindruckmethode. In Ab-
schnitt 5.1.5 werden ausgewählte Ergebnisse nach beiden Methoden miteinander verglichen.
Im Folgenden werden die wichtigsten Einzelheiten der Berkovichmessungen vorgestellt. Die
Messungen erfolgten im Modus mit einfacher Be- und Entlastung mit den in nebenstehender
Tabelle 5.3 zusammengestellten Parame-
tern. Die Rohdatenaufbereitung erfolgte
entsprechend Abschnitt 2.2 mit dem Pro-
gramm IndentAnalyser©. Die Abbildung 5.3
vermittelt einen Eindruck zur typischen
Messwertstreuung. Der zufällige Fehler in
der mittleren Eindringtiefe war dabei unter
1 nm, und in wenigen Ausnahmefällen we-
niger 2,5 nm. Die erhöhte Streuung geht bei
genauerer Betachtung mit der (AFM-) Rau-
higkeit bzw. der Makropartikeldichte auf
der Oberfläche der B-C-N-Schichten einher.
Für die weitere Auswertung wurde aus den



























Abbildung 5.2: Beispiel zur Messwertstreuung – zyklische Messungen an B-C-N (LM2, e216).
Kraftmessbereich 0 - 50 mN
Tiefenmessbereich 0 - 2 µm
Kontaktkraft 0,002 mN
Prüfkräfte 1 mN, 3 mN, 5 mN
Inkremente Belastung 40
Inkremente Entlastung 40
Haltezeit je Inkrement in s 0,1
Haltezeit bei FMax in s 45




Laterale Schrittweite 50 µm
Messungen je Last 7
Tabelle 5.3 Messparameter zu den Berkovichmes-
sungen an B-C-N
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Abbildung 5.3: Beispiel zur Messwertstreuung bei den Berkovichmessungen an B-C-N (e1991, LP4)
wertkurve gebildet. Schließlich wurde die Güte der Datenaufbereitung bzw. bestimmter
dabei gemachten Annahmen beurteilt. Hierzu wurden die Kurven zu verschiedenen
Maximallasten entsprechend Abbildung 5.4 dargestellt. Die Reproduzierbarkeit in der
Belastungskurve war dabei besser als 2 nm. Härte und E-Modul wurden dann aus den
Mittelwertkurven nach der Methode von OLIVER & PHARR berechnet. Der bei den kleinen
Eindringtiefen zu erwartende starke Einfluss der Spitzenverrundung wurde über die
tatsächliche Flächenfunktion Ak(hc) (vgl. Gleichung 2.3) berücksichtigt. Da dies aber mangels
Separierbarkeit zwischen Schicht und Substrat in der Theorie hinter der OLIVER & PHARR-
Methode in der Regel dennoch keine reinen Schichteigenschaften liefert, wurde über die
Ergebnisse der Messungen bei den drei Lasten ein arithmetischer Mittelwert gebildet.



















Abbildung 5.4: Reproduzierbarkeit der Mittelwertkurven bei verschiedener Maximallast
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5.1.5 E-Modul von B-C-N-Einzelschichten
Die Bestimmung des Elastizitätsmoduls nach der elastischen Kugeleindruckmethode er-
folgte entsprechend Abschnitt 1.6.1 mit den in Tabelle 5.4 zusammengestellten Fitparametern.
Da zu Beginn sowohl der E-Modul der Schicht als auch der der Substrate unbekannt waren,
wurden bei der Modellierung der Schichtsysteme Literaturwerte für den E-Modul der Sub-
stratmaterialien angenommen. Diese Annahme wird durch die Resultate
Material Poissonzahl Elastizitätsmodul (GPa) Sonstiges
Indenter Diamant 0,07 [57] 1141 GPa [57]
Silizium 0,224 [55] - gesuchte Größe -bzw. 164,4 GPa [55] *)Substrat
Quarz 0,17 [54] - gesuchte Größe -bzw. 72 GPa [54] *)
Dünnschicht B-C-N 0,2 (Annahme) -gesuchte Größe-
Schichtdicke nach Tabelle 5.1;
Indenterradius (Tabelle 2.3)
LM2:   R=(1,66+0,09) µm
LM5c: R=(3,29+0,14) µm
Tabelle 5.4 ELASTICA©-Modellparameter zur Bestimmung des Elastizitätsmoduls der Substratmateria-
lien und B-C-N-Schichten. Die mit *) gekennzeichneten Literaturwerte wurden nur bei der
Modellierung in den Schichtsystemen verwendet.
ESilizium=(165+7) GPa und EQuarz=(72,6+1,4) GPa aus den parallel durchgeführten Referenz-
messungen mit dem Berkovichindenter gestützt (vgl. rechte Spalte in Tabelle 5.5). Die Be-
wertung der Güte der Modellanpassung mit ELASTICA© erfolgte über die mittlere Abwei-
chung von berechneter und experimenteller Eindringtiefe über die gesamte Kraft-Eindring-
tiefe-Kurve. Diese war bei allen Modellrechnungen kleiner 0,5 nm und am häufigsten unter
0,3 nm. Die Fehlerbetrachtung für den E-Modul erfolgte auf numerischem Wege mit Hilfe
von ELASTICA©. Dabei wurde der Einfluss der Messunsicherheiten ∆R, ∆d und ∆hmax auf
den Elastizitätsmodul partiell untersucht, womit sich schließlich der Größtfehler ergab.
Kugeleindruckmessungen und Berkovichmessungen im Vergleich
Im Folgenden werden zunächst Ergebnisse aus Kugeleindruckmessungen und Berkovich-
messungen miteinander verglichen. Die hierzu betrachteten Parallelmessungen erfolgten an
den Proben der Serien 0 und 1 (vgl. Tabelle 5.1). Im Falle der 2 %-Probe wurden entspre-
chende Kugelindentermessungen aus Serie 2 verwendet. Die Ergebnisse sind in Tabelle 5.5




Silizium 165 + 7 163,5 + 4,5 165 + 7
Substrat Quarz 70,0 + 2,5 68,5 + 1,2 72,6 + 1,4
0 % 338 + 30 313 + 32 298 + 25
2 % 271 + 18 246 + 16 241 + 8
4 % 210 + 13 200 + 13 199 + 27




13 % nicht gemessen 106,5 + 4,5 111 + 4
Tabelle 5.5 Zusammenstellung der Ergebnisse der Bestimmung des Elastizitätsmoduls mit den beiden
Kugelindentern. Zum Vergleich sind die Ergebnisse der Referenzmessungen mit dem Berko-
vichindenter angegeben.
Kugel- und dem Berkovichindenter bei nahezu allen Probenmaterialien im Rahmen der Mes-
sunsicherheit übereinstimmen, während der Absolutwert im E-Modul zwischen 70 GPa und
300 GPa variiert. In wenigen Ausnahmen, wie z.B. an Quarz, sind Unterschiede bezüglich
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Berkovich- und Kugeleindruckmethode feststellbar. Im worst case, mit dem Wert für den
Kugelindenter LM5c E=(68,5+1,2) GPa und dem für den Berkovichindenter E=(72,6+1,4)
GPa, liegt der Unterschied allerdings unter 3 % während die Resultate beider Kugelindenter
untereinander generell nicht unterscheidbar sind. Bei einer genaueren Betrachtung der Mess-
unsicherheit bei den Kugeleindruckmessungen ist ein gewisser Gang mit dem E-Modul zu
verzeichnen. Die relative Messunsicherheit beträgt 4 bis 10 Prozent. Für eine Fehleranalyse
wäre es interessant zu bemerken, dass auch der Unterschied in den Absolutwerten für beide
Kugelindenter mit dem E-Modul einhergeht, wobei der kleinere Kugelindenter LM2 stets bis
zu 10 % größere E-Moduln liefert. Dieser Effekt wurde aber bereits in [36] an einem anderen
Materialsystem beobachtet und beschränkte sich dort nur auf kleine Indenter (u.a. LM2 und
LM5c).
Kugeleindruckmessungen im Vergleich untereinander
Die Ergebnisdiskussion wird nun unter Hinzunahme der übrigen Schichten der Serien 2
und 3 (vgl. Tabelle 5.1) fortgesetzt. Da hier zumeist keine Berkovichindentermessungen er-
folgten, werden Kugeleindruckmessungen untereinander verglichen. Dies erfolgt zur besseren
Übersicht grafisch. Die Abbildung 5.5 zeigt zunächst, dass die Ergebnisse an den Schichten,
hergestellt mit verschiedenen Sputtergaszusammensetzungen, klar voneinander unter-
scheidbar sind (gestrichelte Einrahmungen in Abbildung 5.5). Demgegenüber stimmen die
Einzelergebnisse zu jeder der 5 verschiedenen Herstellungsbedingungen untereinander im
Rahmen der Messunsicherheit überein. Da dies nicht besonders aufschlussreich ist, erfolgt bis
auf Weiteres eine differenzierte Betrachtung der Absolutwerte zu den Einzelmessungen.
Diese zeigt, dass mit dem kleineren Indenter (LM2) in allen Fällen systematisch größere
Abbildung 5.5: Elastizitätsmodul für verschiedene Herstellungsbedingungen (Messungen an Proben mit
gleicher Sputtergaszusammensetzungen N2/Ar sind jeweils gestrichelt eingerahmt), ver-
schiedene Indenter: volle Symbole...LM2, offene Symbole...LM5c und verschiedene Sub-
stratmaterialien: blau (bzw. in Graustufendarstellung: schwarz)... Silizium, rot (bzw. in
Graustufendarstellung: grau)...Quarzglas.
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Werte bestimmt wurden als mit dem Indenter LM5c. Schränkt man diese Betrachtung
weiterhin auf Messungen mit konstantem Kugelradius ein, so stellt man die
Reproduzierbarkeit des E-Moduls ein und desselben Schichtmaterials auf Silizium- und
Quarzglassubstrat fest, obwohl sich der Elastizitätsmodul dieser Substrate um mehr als Faktor
2 voneinander unterscheidet. Schließlich zeigt die analoge Betrachtungsweise für Proben, z.B.
hergestellt mit 4 % N2/Ar im Arbeitsgas, dass der Schicht-E-Modul für alle 3 betrachtete
Probenserien reproduzierbar ist, während sich dabei die Schichtdicke in etwa verdoppelt.
Fazit – E-Modul-Bestimmung
Zusammenfassend kann gesagt werden, dass die Bestimmung des Elastizitätsmoduls mit
der elastischen Kugeleindruckmethode auch an den B-C-N-Schichten zuverlässige Werte
liefert, wo die Berkovichmethode als Referenzmethode ungeeignet gewesen wäre. Weiterhin
ist die bereits oben festgestellte Systematik ELM2>ELM5c nun auch bei verschiedenen Schicht-
dicken und Substratmaterialien wiederzuerkennen. Der Autor vermutet daher bei den Kugel-
eindruckmessungen noch einen unberücksichtigten Messeffekt. Alle Indizien deuten darauf
hin, dass dieser Messeffekt bereits bei der Indentercharakterisierung eine entscheidende Rolle
spielt und bei der Bestimmung des Elastizitätsmoduls für die relativ große Messunsicherheit
maßgebend ist. Diese Problematik wurde aber im Rahmen dieser Arbeit nicht weiterverfolgt.
Hier sind weiterführende Untersuchungen nötig. Für die weitere Diskussion im Rahmen die-
ser Arbeit wurde jeweils über die Ergebnisse für Proben, hergestellt bei gleicher Sputtergas-
zusammensetzung sowie mit verschiedenen Kugelindentern vermessenen Substrate arithme-
tisch gemittelt. Die so erhaltenen endgültigen Ergebnisse der Bestimmung des Elastizitätsmo-
duls an den in diesem Kapitel betrachteten Materialien sind in der folgenden Tabelle 5.6 zu-
sammengestellt:
5.1.6 Fließspannung von B-C-N-Einzelschichten
Bei der Bestimmung der Fließspannung wurde die elastischen Kugeleindruckmethode ent-
sprechend Abschnitt 1.6.2 angewendet. Die ELASTICA©-Berechnungen erfolgten im We-
sentlichen mit den Parametern in Tabelle 5.4, den eben ermittelten E-Moduln (vgl. Tabelle
5.6) und der in Tabelle 5.7 für alle zyklische Messungen zusammengestellten kritischen Last.
Die Fehlerbetrachtung für die durch den Indenter jeweils in Schicht und Substrat erzeugte
maximale VON MISES-Spannung erfolgte analog zur Bestimmung des E-Moduls numerisch,
wobei die Einflüsse der Messunsicherheiten ∆R, ∆d, ∆Fkrit, ∆ESubstrat und ∆ESchicht betrachtet
wurden. Die Ergebnisse der Berechnungen sind in Tabelle 5.7 zusammengestellt. Da zur Zeit
keine unabhängige Referenzmethode zur Bestimmung der Fließspannung zur Verfügung
steht, werden im Folgenden die Kugeleindruckmessungen untereinander verglichen.
Probenmaterial E-Modul (GPa)









Tabelle 5.6 Zusammenstellung der Ergebnisse der Bestimmung des E-Mo-
duls an den B-C-N-Schichten und Substratmaterialien.
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LM2 LM5c LM2 LM5c LM2 LM5c
Silizium Silizium 3,6 ± 0,2 9,2 ± 0,2 11,7 ± 0,9 10,2 ± 0,6
Quarz
0 Substrat
Quarz 4,7 ± 0,3 11,6 ± 0,6 7,8 ± 0,6 6,7 ± 0,5
e1951 0 % 6,2 ± 0,5 5,0 ± 0,5 20,2 ± 2,3 11,8 ± 1,3 3,1 ± 0,6 2,4 ± 0,5
e1891 4 % 2,1 ± 0,4 5,2 ± 1,0 11,0 ± 1,5 9,4 ± 1,3 1,0 ± 0,3 2,1 ± 0,6
e1881 8 % 1,4 ± 0,2 3,6 ± 0,4 7,7 ± 0,8 6,7 ± 0,7 0,5 ± 0,1 1,2 ± 0,3
e1871
1
13 % nicht gemessen 2,1 ± 0,1 keine Angabe 5,0 ± 0,4 keine Angabe 0,7 ± 0,1
e2091 2 % 2,5 ± 0,2 5,3 ± 0,3 13,2 ± 1,3 10,5 ± 0,9 2,7 ± 0,5 4,6 ± 0,6
e208 4 % 2,4 ± 0,2 4,2 ± 0,2 11,0 ± 1,2 7,9 ± 0,7 2,0 ± 0,4 2,9 ± 0,4
e2081 4 % 2,3 ± 0,2 3,8 ± 0,3 11,3 ± 1,2 8,4 ± 0,8 2,3 ± 0,5 3,2 ± 0,5
e207 8 % 2,4 ± 0,3 3,9 ± 0,5 9,0 ± 1,0 6,4 ± 0,7 1,6 ± 0,4 2,2 ± 0,5
e2071
2
8 % 1,5 ± 0,1 3,5 ± 0,5 7,9 ± 0,8 6,7 ± 0,8 1,2 ± 0,2 2,3 ± 0,5
e2141 4 % 2,3 ± 0,4 7,1 ± 0,2 11,3 ± 1,5 10,4 ± 0,8 0,8 ± 0,3 2,3 ± 0,3
e213 8 % 2,6 ± 0,3 4,2 ± 0,2 9,3 ± 1,0 6,9 ± 0,6 0,8 ± 0,2 1,2 ± 0,2
e2131
3
8 % 2,0 ± 0,2 4,0 ± 0,6 8,6 ± 0,8 7,0 ± 0,8 0,8 ± 0,2 1,4 ± 0,4


























4 % nicht gemessen 6,1 ± 0,4 keine Angabe 9,9 ± 0,9 Keine Angabe 2,7 ± 0,4
Tabelle 5.7 Ergebniszusammenstellung zu den zyklischen Messungen – Die kritische Last und die damit
mit ELASTICA© berechnete maximale VON MISES-Spannung. Die Ergebnisse sind jeweils für
beide Indenter (LM2 und LM5c) zum Vergleich dargestellt. Weiterhin wird zwischen der ma-
ximal in der Schicht, sowie der maximal im Substratmaterial erreichten Spannung unter-
schieden.
Reproduzierbarkeit – VON MISES-Spannung im Schichtmaterial
In diesem Abschnitt wird die Reproduzierbarkeit in der maximal erreichten VON MISES-
Spannung für verschiedene Materialien untersucht. Betrachtet man zunächst in Tabelle 5.7 die
in der Schicht für die beiden Kugelindenter LM2 und LM5c maximal erreichten Spannungen
untereinander im Vergleich, so zeigt sich nur an den Proben e1891, e2141, e1881 und e2071
im Rahmen der Messunsicherheit eine Übereinstimmung, während dabei die entsprechenden
kritischen Lasten, wie auch bei allen übrigen Proben, deutliche Unterschiede zeigen. Eine
genauere Betrachtung der Resultate an den besagen vier Proben zeigt, dass sich die Ma-
ximalspannungen bei den Probenpaaren e1891 und e2141 sowie e1881 und e2071 deutlich
voneinander unterscheiden, aber untereinander jeweils im Rahmen der Messunsicherheit
übereinstimmen. Dies scheint aber eine Folge der Schichtherstellung zu sein, denn die Proben
e1891 und e2141 wurden einheitlich mit 4 % Stickstoff im Arbeitsgas hergestellt, während
die Herstellung der anderen beiden Proben mit 8 % Stickstoff erfolgte. Damit liefern die
Ergebnisse für verschiedene Kugelradien sowie an verschiedenen Proben bereits unabhängige
Indizien dafür, dass in den Schichten, hergestellt mit 4 % und 8 % Stickstoff im Sputtergas,
die VON MISES-Spannung im Versagensfall wahrscheinlich kritische Werte angenommen hat
und zum plastischen Versagen der Schicht führte. Beschränkt man nun die Betrachtungen auf
nur einen Kugelindenter und vergleicht die maximale VON MISES-Spannung in der Schicht zu
den Proben e0891 und e1951, so zeigt sich für den Indenter LM2 im Rahmen der
Messunsicherheit eine Übereinstimmung untereinander. Dies bedeutet wiederum, dass
wahrscheinlich auch das Versagen der Schichtmaterialien, hergestellt mit 0 % Stickstoff im
Sputtergas, durch plastische Deformation verursacht wurde. Der Nachweis des plastischen
Versagens auf analogem Weg ist für Schichten, hergestellt mit 2 % und 13 % Stickstoff im
Sputtergas, problematisch, da hier nicht genügend Messdaten vorlagen. An der 2 %-Probe
e2091 wurden allerdings Messungen mit 2 Kugelindentern vorgenommen, die sich in der
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maximalen VON MISES-Spannung um ca. 5 % voneinander unterscheiden. Betrachtet man in
diesem Zusammenhang die Absolutwerte in der maximalen VON MISES-Spannung in der
Schicht und im unbeschichteten Substrat bei allen Proben in Tabelle 5.7, so sind für den
Indenter LM2 in allen Fällen durchschnittlich etwa 10 % höhere Werte festzustellen als beim
Indenter LM5c. Vor diesem Hintergrund muss der Unterschied in den Ergebnissen zwischen
beiden Indentern an der 2 %-Schicht von Probe e2091 nicht signifikant sein, sondern eher
eine Folge dessen, was interessanterweise auch den Unterschied in der maximalen VON
MISES-Spannung für beide Indenter an den unbschichteten Substratmaterialien verursacht.
Hier sollte aufgrund der Materialhomogenität, zumindest beim Quarzglas, eine
Übereinstimmung zu erwarten sein. Im nächsten Abschnitt werden mögliche Ursachen für die
Abweichung davon erörtert.
Reproduzierbarkeit – VON MISES-Spannung im Substratmaterial
Die Ergebnisse der im folgenden diskutierten Messungen an den Substratmaterialien sowie
den Schichtsystemen e1891 und e1881 sind in Abbildung 5.6 grafisch dargestellt (Daten aus
Tabelle 5.7). Die betrachteten Proben zeichnen sich dadurch aus, dass die Resultate an jeweils
zwei Proben in ihren Absolutwerten etwa übereinstimmen. Vergleicht man nun die
Messunsicherheit innerhalb dieser Probenpaare untereinander (d.h. bei Silizium und e1891
oder Quarz und e1881), so stellt man fest, dass die Messunsicherheit bei den Schichtsystemen
nur unwesentlich größer ist als bei den unbeschichteten Substraten, obwohl die Anzahl der
berücksichtigten Fehlereinflüsse unterschiedlich ist (Schichtsysteme 5, unbeschichtete
Substrate 3). Die beiden zusätzlichen Fehlereinflüsse ∆d und ∆ESubstrat sind damit von
untergeordneter Bedeutung. Dafür deutet die Systematik in den unterschiedlichen Ergebnissen
der VON MISES-Spannung für die verschiedenen Indenter auf einen bisher noch nicht
berücksichtigten Fehlereinfluss bei der Bestimmung der Größen R, Fkrit und Ep hin. Der Autor
vermutet, dass die Bestimmung des Kugelradius das entscheidende Problem darstellt, wofür
Abbildung 5.6: Maximale VON MISES-Spannung im Versagensfall für verschiedene B-C-N-Schichten
(Säulenpaare von links nach rechts: Schichten, hergestellt mit 4%, 8 % Stickstoff im
Arbeitsgas) und Substrate aus verschiedenen Indentermessungen: Kugelindenter LM2
(gestreift), Kugelindenter LM5c (Schachbrett).
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er folgende Indizien angibt:
• Die Fehlerbilanz wird maßgeblich (bis zu 50 %) durch den Kugelradius, zu etwa gleichen
Teilen durch die Unsicherheiten in Ep, Fkrit, und nur 10 % von Substrat und Schichtdicke
bestimmt (vgl. [75]).
• Bereits im Zusammenhang mit der Bestimmung des E-Moduls wurde die unzureichend
genaue Kenntnis des Indenterradius als maßgebliche Fehlerursache festgestellt. Diese
pflanzt sich bei der Berechnung des Spannungszustandes im Versagensfall fort.
• Die letztere Argumentation mit der E-Modul-Bestimmung baut im Wesentlichen auf der
Betrachtung von Schichtsystemen auf. Weitet man diese Betrachtung auf die Substratma-
terialien aus, so steht man in Anbetracht des dort nicht beobachtbaren Einfluss des Radius
zunächst einem Widerspruch gegenüber. Dieser kann aber leicht erklärt werden, da zur
Kalibrierung des Indenterradius rein elastische Messungen an homogenen Materialien mit
nahezu denselben elastischen Eigenschaften, wie die der B-C-N-Substrate, verwendet
wurden. Das Fehlen des Einflusses des Radius bei der E-Modul-Bestimmung an den Sub-
stratmaterialien ist damit trivial. Da dies aber im Falle des plastischen Materialversagens
auch für die Fließspannung zu erwarten wäre, kann mit dem unabhängig vom Probenma-
terial beobachteten Einfluss des Radius auf die maximale VON MISES-Spannung auf ein
weiteres Indiz für die fehlerhafte Bestimmung des absoluten Indenterradius geschlossen
werden.
Vor diesem Hintergrund werden wahrscheinlich die Fehlerbalken zur maximalen VON
MISES-Spannung aufgrund eines noch unberücksichtigten Messeffekts generell unterschätzt.
Es wird davon ausgegangen, dass die Fehlerbalken bei allen Messungen auch die doppelte
Größen haben können als bisher angegeben wurde. Die Reproduzierbarkeit in der maximalen
VON MISES-Spannung für beide Indenter wurde somit bei den Substratmaterialien im Weite-
ren vom Autor per Definition vorausgesetzt. Durch arithmetische Mittelwertbildung über die
maximalen VON MISES-Spannungen zu beiden Kugelindentern wurde schließlich die Sub-
stratfließspannung Y=(7,2+0,5) GPa für Quarzglas bestimmt. Analog dazu wurde die mittlere
maximale VON MISES-Spannung von Silizium zu <σVON MISES>=(10,9+0,7) GPa im Versagens-
fall bestimmt, was allerdings keine kritische Spannung ist, da das Versagen im Silizium durch
einen druckinduzierten Phasenübergang verursacht wird. Anstattdessen wäre hier der hy-
drostatische Druck phyd zu betrachten, der für beide Indenter ebenso gut reproduzierbar ist wie
die maximale VON MISES-Spannung (vgl. [75]). Der mittlere kritische hydrostatische Druck
liegt bei <phyd>=(13,9+0,9) GPa.
Reproduzierbarkeit in der VON MISES-Spannung – Aus anderer Sicht
Unter Berücksichtigung der wahrscheinlich generell größeren Messunsicherheit soll nun
die Reproduzierbarkeit in der maximalen VON MISES-Spannung zu allen Proben noch einmal
aus einem anderen Blickwinkel betrachtet werden. In der grafischen Darstellung
Abbildung 5.7 wird der Effekt einer etwa verdoppelten Messunsicherheit dadurch angedeutet,
dass die dann im Rahmen der Messunsicherheit an gleichen Materialien untereinander repro-
duzierbaren maximalen VON MISES-Spannungen jeweils mit einem gepunktet berandeten
Rechteck eingerahmt sind. Die Analyse zeigt mit Ausnahme der 13 %-Probe e1871, dass zu
allen Proben jeweils mindestens zwei unabhängige Messungen vorliegen, deren maximalen
VON MISES-Spannungen sich untereinander reproduzieren. Das Versagen an Probe e1871
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kann damit nicht weiter aufgeklärt werden. Bei der 2 %-Probe e2091 kann gezeigt werden,
dass die Messwerte für zwei verschiedene Kugelindenter sich gegenseitig reproduzieren. Dies
bedeutet aber nicht gleichzeitig, dass die beiden Spannungswerte kritisch sein müssen. Hierzu
müsste man wenigstens noch zeigen, dass die beiden Spannungswerte durch Messungen an
einer anderen Probe verifizierbar sind. Eine solche Probe wird im Abschnitt 5.2 betrachtet,
sodass die Diskussion zu den 2 %-Schichten dort fortgesetzt wird. Für die übrigen B-C-N-
Schichten, hergestellt mit 0 %, 4 % und 8 % Stickstoff im Arbeitsgas, sind jeweils die maxi-
malen VON MISES-Spannungen für mindestens zwei Proben untereinander reproduzierbar.
Unter bestimmten Bedingungen kann daher davon ausgegangen werden, dass die maximale
VON MISES-Spannung wahrscheinlich kritische Werte angenommen hat und das Versagen
durch plastische Deformation in der Schicht hervorgerufen wurde. Im Folgenden werden die
Messungen betrachtet, wo das scheinbar nicht der Fall ist. Dies betrifft konkret die Messun-
gen mit dem Indenter LM5c an den Proben e2081, e208, e0891 und e1951, wo die kritische
Spannung um bis zu 50 % unterschätzt wird (vgl. Abbildung 5.7). Würde man vor diesem
Hintergrund die Betrachtungen auf die bei den B-C-N-Proben im Substratmaterial erzeugte
maximale VON MISES-Spannung ausdehnen (vgl. Tabelle 5.7), so zeigt sich, dass diese bei
allen Messungen deutlich unter der kritischen Spannung der unbeschichteten Substrate liegt
und dass damit das Substratmaterial wahrscheinlich bei allen Schichtsystemen intakt
geblieben ist. Das Materialversagen bei den Proben e2081, e208, e0891 und e1951 wird damit
in Abhängigkeit vom Spannungszustand entweder durch plastische Deformation in der
Schicht oder durch einen anderen Mechanismus verursacht. Der Natur des andersartigen Ver-
sagensmechanismus an den B-C-N-Schichten wird in Abschnitt 5.3 nachgegangen.
Abbildung 5.7: Übersicht zur maximalen VON MISES-Spannung in der Schicht bzw. im unbeschichteten
Substrat für verschiedene Indenter (offene Balken...LM5c; ausgefüllte Balken...LM2)
und Probenmaterialien. Die B-C-N-Schichten, hergestellt unter gleichen Bedingungen
sind jeweils durch geschweifte Klammern zusammengefasst und mit der entsprechenden
Stickstoffkonzentration im Sputtergas gekennzeichnet. Die gepunkteten rechteckförmi-
gen Einrahmungen heben die eindeutig als „kritisch“ identifizierbaren VON MISES-
Spannungen für das betreffende Material hervor.
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5.1.7 Zwischenergebnis
Den Ausführungen im letzten Abschnitt zufolge wird im Folgenden davon ausgegangen,
dass die kritische VON MISES-Spannung für die B-C-N-Schichten, hergestellt mit 0 %, 4 %
und 8 % Stickstoff im Sputtergas, eindeutig nachgewiesen werden kann. Die kritischen Span-
nungen werden damit als Fließspannung Y des Schichtmaterials identifiziert. Stellt man nun
die einzelnen Fließspannungen zu den 0 %-, 4 %- und 8 %-Proben über dem dazugehörigen
E-Modul (d.h. aus Messung an gleicher Probe, mit gleichem Indenter) wie in Abbildung 5.8
grafisch dar, so wird offensichtlich, dass bei den B-C-N-Schichten beide Größen zueinander
einhergehen und über ein lineares mathematisches Modell (die „Masterkurve“) in Beziehung
gebracht werden können. Die Fließspannung der B-C-N-Schichten ist damit unabhängig von
den konkreten Herstellungsbedingungen (konkret Gaszusammensetzung N2/Ar) allgemein
über den E-Modul darstellbar. Es ist:         Y ≈ 0,05 E.                                                           5.1
Betrachtet man vor diesem Hintergrund in Abbildung 5.8 die Fließspannungen, die sich über
Gleichung 5.1 mit den E-Moduln für die 2 %- und 13 %-Schichten (vgl. Tabelle 5.6) ergeben
würden, so stellt man fest, dass die für diese Proben experimentell ermittelten maximalen
VON MISES-Spannungen aus Tabelle 5.7 im Rahmen des Fehlerbandes mit der „Masterkurve“
übereinstimmen. Dies ist ein weiteres Indiz dafür, dass auch bei den Schichten, hergestellt mit
2 % und 13 % Stickstoff im Sputtergas, die ermittelte maximale VON MISES-Spannung wahr-
scheinlich kritisch war und somit die plastische Deformation in diesen Schichten beim Kuge-
leindruckversuch zum Versagen führte.
Abbildung 5.8: „Masterkurve“ – Kritische VON MISES-Spannung bzw. Fließspannung in Abhängigkeit
vom Elastizitätsmodul für verschiedene Schichtherstellungsbedingungen (elliptisch ge-
strichelt eingekreiste Datenpunkte); Messpunkte mit nicht eindeutig nachgewiesenem
plastischen Versagen sind quadratisch gestrichelt umrandet; Indenter werden durch
volle Symbole (LM2) und offene Symbole (LM5c) unterschieden; Die fett gestrichelte Li-
nie ist ein Modell, wobei nur die Datenpunkte innerhalb der elliptischen Umrandungen
berücksichtigt wurden.
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5.2 Untersuchungen an einem B-C-N-Dreischichtsystem
In diesem Abschnitt soll noch ein andersartiger Nachweis über die Bestimmbarkeit der
Fließspannung dünner Schichten mit der elastischen Kugeleindruckmethode erbracht werden.
Es wird dabei von der Kenntnis des Zusammenhangs zwischen den mechanischen Eigen-
schaften E und Y ausgegangen und damit das Deformationsverhalten eines speziell aufge-
bauten Dreischichtsystems beim Kugeleindruckversuch theoretisch vorhergesagt. Zur expe-
rimentellen Überprüfung wird ein B-C-N-Dreischichtsystem hergestellt und im Nanoinden-
terexperiment mit zwei Kugelindentern untersucht.
5.2.1 Design und Herstellung eines B-C-N-Dreischichtsystems
Das Design des Schichtsystems erfolgte unter mehreren Gesichtspunkten. Ausgehend da-
von, dass im letzten Abschnitt die kritische VON MISES-Spannung bei den Schichten, herge-
stellt mit 2 % Stickstoff im Sputtergas, nicht eindeutig bestimmt werden konnte, war zunächst
eine weitere 2 %-Probe von Interesse. Die Delaminationsproblematik dabei (vgl. Abschnitt
5.1.2) sollte dadurch reduziert werden, indem, auf die Ergebnisse von SCHWARZER in [22]
aufbauend, der E-Modul ausgehend vom Substratmaterial allmählich auf den des Deck-
schichtmaterials ansteigt. Da sich mit ELASTICA© nicht mehr Schichten berücksichtigen
lassen, wurde letzen Endes ein Dreischichtsystem betrachtet. Per Definition sollte das
Dreischichtsystem eine Deckschicht, hergestellt mit 2 % Stichstoff im Sputtergas, haben. Der
Schichtaufbau sollte weiterhin so beschaffen sein, dass das plastische Versagen beim Kugel-
eindruckversuch mit den Indentern LM2 und LM5c ausschließlich in der Deckschicht erfolgt,
während in den Unterschichten und dem Substratmaterial die VON MISES-Spannung deutlich
unterhalb der jeweils kritischen Spannung liegt. Die Fließspannungen der Unterschichten
wurden dabei über Gleichung 5.1 (allerdings in der exakten bzw. nicht gerundeten Form) be-
stimmt. Die E-Moduln wurden der Tabelle 5.6 entnommen, womit gleichzeitig bereits er-
probte Herstellungsbedingungen (0%, 2 %, 4 %, 8 % oder 13 % Stickstoff im Sputtergas)
festgelegt wurden. Die Dicke der Einzelschichten im Stapel wurde mindestens so gewählt,
dass die herstellungsbedingte Unsicherheit in den mechanischen Eigenschaften über ca. 50
nm Dicke (vgl. Abschnitt 5.1.1) bei den
Modellrechnungen von vernachlässigba-
rem Einfluss war. Der konkrete Aufbau
des letzten Endes herzustellenden Stapels
ist in Abbildung 5.9 schematisch darge-
stellt. Die Herstellung des Schichtsystems
erfolgte so, wie in Abschnitt 5.1.1 be-
schrieben. Die Vermessung der Gesamt-
schichtdicke mit dem Tastschnittgerät
(Taylor Hobson) ergab 1741 nm. Die Ab-
weichung von den erwarteten 1700 nm
liegt damit unter 3 %. Alle Einzelschicht-
dicken wurden mit dem Faktor 1741/1700
korrigiert, sodass bei den anschließenden
ELASTICA©-Berechnungen die Schicht-
dicken 410 nm, 614 nm und 717 nm ver-
wendet wurden.
Abbildung 5.9: Schematischer Aufbau des herzustel-
lenden B-C-N-Dreischichtsystems mit den bei der Her-
stellung nacheinander einzustellenden Gaszusammen-
setzungen N2/Ar, dem sich dabei jeweils einstellenden
E-Modul (vgl. Tabelle 5.6), der Fließspannung aus der
„Masterkuve“ (bzw. über Gleichung 5.1) sowie den
einzelnen Schichtdicken
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5.2.2 Ergebnisse der mechanischen Charakterisierung des Dreischichtsystems
Die mechanische Charakterisierung des Schichtstapels erfolgte mit dem Nanoindenter
UMIS 2000 unter Verwendung der Indenter LM2 und LM5c. Die Messungen wurden im
Messmodus mit einfacher Be- und Entlastung sowie mit zyklischer Be- und Entlastung
durchgeführt. Da die weiteren Details zur Messung und der Auswertung bereits im Zusam-
menhang mit den Untersuchungen an den B-C-N-Einzelschichten eingehend vorgestellt wur-
den, wird nun sofort zur Diskussion des beobachteten Deformationsverhaltens übergegangen.
5.2.2.1 Elastisches Deformationsverhalten
Für die Diskussion des elastischen Deformationsverhaltens wurden die Kraft-Eindring-
tiefe-Kurven mit Hilfe von ELASTICA© modelliert. Dies erfolgte mit den Maximallasten aus
dem Experiment Fmax=3 mN (LM2) und Fmax=8 mN (LM5c), den Indenterradien nach Tabelle
2.3 für den im vorangegangenen Abschnitt 5.2.1 vorgestellten Schichtaufbau. Beim Vergleich
der Ergebnisse aus Theorie und Experiment in Abbildung 5.10 stellt man zunächst gewisse
Abweichungen in der Eindringtiefe fest, die zur Maximallast jeweils am größten werden. Die
absoluten Eindringtiefen weichen beim LM2 um 2,2 nm und beim LM5c um 2,9 nm von-
einander ab, während die Unsicherheit in der gemessenen Eindringtiefe für beide Indenter
kleiner als 1,2 nm ist (vgl. Tabelle 5.8).
-
Abbildung 5.10: Vergleich der gemessenen Kraft-Eindringtiefe-Kurven zum Kugeleindruckversuch mit
den Indentern LM2 (offenes Dreieck) und LM5c (offener Rhombus) am Dreischichtstapel
Probe e216 mit den dazu berechneten Kurven (durchgezogene Linien).
Fehlerdiskussion
Zur Aufklärung der scheinbaren Diskrepanz zwischen Theorie und Experiment wurde mit
ELASTICA© eine numerische Größfehlerbetrachtung für die berechnete maximale Eindring-
tiefe vorgenommen, wobei alle Modelleingangsparameter im Rahmen der Fehlergrenzen (vgl.
Abschnitt 5.1.2 zu ∆d, Tabelle 2.3 zu ∆R und Tabelle 5.6 zu ∆E und ∆Es) unabhängig von-
einander variiert wurden. Die Bilanz zur Fortpflanzung einzelner Fehlereinflüsse ist in
Tabelle 5.8 dargestellt und liefert für den Größtfehler zur maximalen Eindringtiefe beim In-
denter LM2 2,69 nm und 4,72 nm beim Indenter LM5c. Die Unsicherheit im Modell ist damit
mindestens 4 mal höher als die Unsicherheit in der gemessenen Tiefe, womit wiederum die
oben festgestellte Diskrepanz wahrscheinlich im Wesentlichen eine Folge unzureichend genau
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bekannter Modellparameter zum Kugeleindruckversuch am Dreischichtsystem ist. Dies be-
stätigt auch die genauere Betrachtung der Fehlerbilanz (vgl. Tabelle 5.8). Es zeigt sich näm-
lich, dass die Unsicherheiten in den Elastizitätsmoduln der Schichtmaterialien (∆E1, ∆E2 und
∆E3) sowie im Indenterradius (∆R) maßgebende Abweichungen in der Eindringtiefe verursa-
chen können. Genauere Fehlerursachen können an dieser Stelle nicht angegeben werden. Der
Autor vermutet, dass die Indentercharakterisierung das entscheidende Problem darstellt, da
das bereits bei der E-Modul-Bestimmung an den Einzelschichten festgestellt wurde, und die
dabei gemachten Fehler sich beim Dreischichtsystem im Prinzip vervielfachen können. Es
wird daher vorgeschlagen, dass in erster Linie die Verbesserung der Indentercharakterisierung
durch weiterführende Untersuchungen sichergestellt werden sollte.
Ergebnis
Da eine weitere Spezifizierung der Fehlerursachen an dieser Stelle nicht möglich ist, soll
das Ergebnis der Untersuchung des elastischen Deformationsverhaltens des Dreischichtsy-
stems beim Kugeleindruckversuch abschließend durch einen Parametersatz E1, E2, E3 und R
ausgedrückt werden. Die Festlegung des Satzes erfolgt dabei so, dass alle Parameter innerhalb
der absoluten Fehlergrenzen liegen während die relative Abweichung zum Mittelwert für alle
Parameter gleich ist. Dies ist z.B. beim Indenter LM2 für den Satz {E1=128,8 GPa; E2=207,4
GPa; E3=271,4 GPa; R=1,74 µm} und beim Indenter LM5c für den Satz {E1=140,2 GPa;
E2=187,6 GPa; E3=245,6 GPa; R=3,13 µm} erfüllt. Die relative Abweichung zum Mittelwert
beträgt hier jeweils 5 %. Mit diesen Parametersätzen ergibt sich die maximale Eindringtiefe
zu 42,37 nm und 75,9 nm, was im Rahmen der Messunsicherheit mit der gemessenen Ein-
dringtiefe zur Maximallast (vgl. unterste Zeile in Tabelle 5.8) übereinstimmt. Die mittlere
Abweichung in der Eindringtiefe über alle Belastungsstufen beträgt 0,46 nm und 0,73 nm und
repräsentiert damit eine Fitqualität, die mit der an den Einzelschichten vergleichbar ist.
Indenter LM2 Indenter LM5c
Betrachteter Fehlereinfluss ∆X ∆XX
hmax ⋅∂
∂  in (nm) ∆X
X
hmax ⋅∂




∆E1...E-Modul – Basisschicht 0,15 0,37
∆E2...E-Modul – Zwischenschicht 0,38 1,14
∆E3...E-Modul – Deckschicht 1,15 1,60










Theorie hmax=(43,25 ± 2,69) nm hmax=(74,02 ± 4,72) nmEndergebnis – maximale Eindringtiefe:
Experiment hmax=(42,11 ± 0,29) nm hmax=(75,32 ± 1,19) nm
Tabelle 5.8 Dargestellt sind die Einflüsse der Unsicherheiten in den verschiedener  Modelleingangspara-
meter auf die berechnete maximale Eindringtiefe zur Maximallast 3 mN beim Indenter LM2
und 8 mN beim Indenter LM5c. Die Endergebnisse für die berechnete und gemessene maxi-
male Eindringtiefe sind in den unteren beiden Zeilen der Tabellen gegenübergestellt.
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5.2.2.2 Plastisches Materialversagen
Im Folgenden werden die Ergebnisse der zyklischen Messungen am Stapel diskutiert. Die
Modellrechnungen erfolgten mit den experimentell ermittelten kritischen Lasten
Fkrit=(3,11+0,14) mN beim Indenter LM2, Fkrit=(14,2+1,1) mN beim Indenter LM5c für den
in Abschnitt 5.2.1 vorgestellten Schichtaufbau sowie den Indenterradien nach Tabelle 2.3. Die
berechneten VON MISES-Spannungsprofile entlang der Tiefenachse bei x=y=0 sind in
Abbildung 5.11 dargestellt. Die Fehlerbetrachtung zur berechneten Spannung erfolgte analog
zum vorhergehenden Abschnitt 5.2.2.1. Die maßgeblichen Fehleranteile resultierten dabei zu
30 % aus der Unsicherheit im Kugelradius, zu 25 % aus der im Deckschicht-E-Modul und zu
20 % aus der in der kritischen Last. Der relative Größtfehler war im Allgemeinen unter 10 %.
Vergleicht man nun die Spannungsprofile zu den beiden Indentermessungen in
Abbildung 5.11 untereinander, so stellt man in der Deckschicht im Rahmen der Unsicherheit
eine Übereinstimmung in der Maximalspannung fest während das im übrigen Teil des
Schichtsystems nicht so ist. Gleichzeitig zeigt sich, dass die Maximalspannungen in der Zwi-
schenschicht, der Basisschicht und dem Substrat auch deutlich unterhalb der Fließspannung
dieser Materialbereiche liegt während diese in der Deckschicht im Rahmen der Unsicherheit
mit der über die „Masterkurve“ vorhersagbaren Fließspannung von 14,3 GPa übereinstimmt.
Am Schichtstapel wird damit ein wichtiges Ergebnis der Untersuchungen an den Einzel-
schichten reproduziert. Dies bedeutet wiederum, dass die VON MISES-Spannung in der Deck-
schicht zur Versagenslast höchstwahrscheinlich kritische Werte angenommen hat und dort
zum plastischen Versagen des Dreischichtsystems geführt hat. Vor diesem Hintergrund kann
Abbildung 5.11: Tiefenprofil der VON MISES-Spannung im Eindruckzentrum bei Fkrit zum Kugelein-
druckversuch mit dem Indenter LM2 (dünne durchgezogene Linie) und LM5c (fette
durchgezogene Linie) am Stapel. Die Maximalspannung in den einzelnen Bereichen ist
jeweils angegeben und durch fette gestrichelte Hilfslinien hervorgehoben. Zum Vergleich
ist die Fließspannung (Y1, Y2, Y3) der Materialbereiche, bestimmt über „Masterkurve“
bzw. Formel 5.1 angegeben und durch dünne gestrichelte Hilfslinien hervorgehoben.
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nun die bereits in Abschnitt 5.1.6 begonnene Diskussion zum Versagen der Einzelschicht-
probe e2091, hergestellt mit 2 % Stickstoff im Sputtergas, zum Abschluss gebracht werden.
Es zeigt sich nämlich, dass die zu dieser Probe für die Messung mit dem Indenter LM2 be-
stimmte maximale VON MISES-Spannung von (13,2+1,3) GPa (vgl. Tabelle 5.7) im Rahmen
der Unsicherheit mit den Werten für beide Indentermessungen 14,3 GPa und 14,14 GPa beim
Dreischichtsystem (vgl. Angaben in Abbildung 5.11) übereinstimmt. Die Messung an der 2
%-Probe e2091 mit dem Indenter LM5c liefert dagegen mit (10,5+0,9) GPa einen im Ver-
gleich zu den eben besprochenen Messungen deutlich zu kleinen Wert. Es ist zu vermuten,
dass es bei der Messung mit dem Indenter LM5c an Probe e2091 (vgl. offenes Dreieck in
Abbildung 5.8) im Versagensfall zu einer lokalen Enthaftung gekommen ist. Dies wird zu-
nächst dadurch gestützt, da der Stapel eine deutlich bessere Schichthaftung aufweist als die
Einzelschichten. Die Enthaftungshypothese wird weiter unten noch mit klaren Indizien belegt.
Die Fließspannung für das Schichtmaterial, hergestellt mit 2 % Stickstoff im Sputtergas,
ergibt sich nun durch arithmetische Mittelwertbildung über die beiden Resultate am Stapel
sowie der Messung mit dem Indenter LM2 an Probe e2091 zu <Y>=(13,9+1,3) GPa, womit
die Vorhersage Y=14,3 GPa nach der Masterkurvengleichung 5.1, bzw. die
Allgemeingültigkeit dieses Zusammenhangs für bestimmte B-C-N-Schichten sehr gut
bestätigt wird.
Fazit – Untersuchungen am Dreischichtsystem
In diesem Abschnitt konnte einmal mehr bestätigt werden, dass die Bestimmung der Fließ-
spannung und des E-Moduls von Dünnschichten mit Hilfe der elastischen Kugeleindruckme-
thode möglich ist. Die besonderen Umstände bei den letzten Untersuchungen lassen ferner
den Schluss zu, dass sich die SCHWARZERsche Theorie zum Design von Schichtsystemen ein-
setzbar ist. Zu den Indizien hierfür gehören neben der korrekten Bestimmung der mechani-
schen Eigenschaften die wesentliche Verbesserung der Schichthaftung, die erst die Untersu-
chungen an dem steifen Schichtmaterial, hergestellt mit 2 % Stickstoff im Arbeitsgas, ermög-
lichte. Die verbesserte Schichthaftung ist dabei eine unmittelbare Folge des besonderen
Schichtaufbaus.
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5.3 Schadensbildanalyse beim Kugeleindruckversuch in B-C-N-Schichten
Bei den bisherigen Untersuchungen zur Bestimmung der Fließspannung von B-C-N-
Schichten wurde festgestellt, dass sich das Materialversagen nicht bei allen Kugeleindruckex-
perimenten mit Hilfe des VON MISES-Kriteriums erklären läßt. Während die Fließspannung
durch geeignete Zusatzuntersuchungen dennoch eindeutig bestimmt werden konnte, soll in
diesem Abschnitt der Frage nach den möglichen Ursachen für das unter bestimmten Bedin-
gungen nachweisbare nicht-plastische Materialversagen nachgegangen werden. Da es sich
dabei eigentlich um eine sehr komplexe Aufgabe handelt, der im Rahmen dieser Arbeit nur
ansatzweise nachgegangen werden konnte, werden nun auf wenigen Seiten noch die aus der
Sicht des Autors wichtigsten Ergebnisse der bisherigen Untersuchungen zusammengestellt
und ein erster Erklärungsversuch vorgenommen.
5.3.1 Motivation
Einen Überblick zur Systematik in den Ergebnissen derer Experimenten, wo das Material-
versagen nicht mit Hilfe des VON MISES-Kriteriums erklärt werden konnte, erhält man in
Abbildung 5.12. Dargestellt sind alle Messergebnisse mit dem Indenter LM5c an Proben,
hergestellt mit 0 %, 4 % und 8 % Stickstoff im Arbeitsgas, in Abhängigkeit von der Dicke der
Einzelschicht. Dabei ist zunächst das konstante Verhalten bei den Schichten, hergestellt mit 8
% Stickstoff im Sputtergas deutlich zu erkennen. Bei den anderen beiden Herstellungsbedin-
gungen wird dagegen beobachtet, dass die erreichbare Spannung mit der Schichtdicke einher-
geht und der Einfluss mit steigendem E-Modul des Schichtmaterials zuzunehmen scheint.
Abbildung 5.12: Einfluss der Schichtdicke auf die maximale VON MISES-Spannung beim Indenterversuch
mit dem LM5c in verschiedene B-C-N-Schichten auf Siliziumsubstrat. Die verschiedenen
Herstellungsbedingungen (Stickstoffkonzentration im Sputtergas N2/Ar) werden grafisch
durch Rhombus, Kreis und Quadrat sowie gestrichelte Trendlinien hervorgehoben.
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Interessant ist nun, dass einerseits das Materialversagen bei allen Experimenten an den 8 %-
Schichten mit Hilfe des das VON MISES-Kriteriums erklärt werden konnten, während das
andererseits bei den 0%- und 4 %-Schichten für die Versuche, wo das Spannungsfeld im
Material mit dem Indenter LM5c erzeugt wurde, generell nicht so ist. Die Idee bestand nun
darin, den Mechanismus des im Spannungsfeld unter dem Indenter LM5c herbeigeführten
Materialschadens anhand von repräsentativen 0 %- und 4 %-Schichten durch eine
mikroskopische Analyse aufzuklären.
5.3.2 Versuchsplan
Als repräsentative B-C-N-Proben für das nicht-plastische Versagen beim
Kugeleindruckversuch sollten zunächst die dünnsten Schichten ausgewählt werden, da hier
die Diskrepanz zwischen der maximal erreichten VON MISES-Spannung und der
Fließspannung am größten ist. Weiterhin musste sichergestellt werden, dass die Schicht
während der zum Teil sehr aufwändigen und länger andauernden Probenpräparation nicht
delaminiert. Voruntersuchungen zeigten, dass die Proben e0891 (N2/Ar: 0 %) und e2061
(N2/Ar: 4 %) für die bevorstehenden Untersuchungen am besten geeignet waren. Da die 4 %-
Probe nicht die mit der absolut dünnsten Schicht ist, wurde davon ausgegangen, dass die ggf.
dort gefundene Ursache für den Materialschaden erst recht bei der dünnsten Schicht
zutreffend sein müsste.
Die mikroskopische Untersuchung sollte ein möglichst genaues Bild vom Schadensbild im
Schichtsystem unter dem Indenter liefern. Hierzu sollten zunächst spezielle Kugeleindrücke
präpariert werden. Die anschließende Untersuchung der Eindruckorte sollte dann mit Analy-
semethoden wie REM, AFM Auflichtmikroskopie und TEM erfolgen. Da letzteres aus präpa-
rationstechnischen Gründen keine brauchbaren Ergebnisse lieferte, wird sich die weitere Dar-
stellung auf die anderen Untersuchungsmethoden beschränken.
Im Folgenden wird noch einiges zur Probenpräparation gesagt, wobei die Ausführungen im
Wesentlichen auf die Präparation für die Untersuchungen mit dem REM beschränkt sein wer-
den, da sich dabei die anderen Untersuchungen an diesen Proben quasi nebenbei ergeben ha-
ben. Primär sollte eine cross section von einem Kugelabdruck präpariert werden. Um der
Analyse ein Schadensbild von gewissem Ausmaß bereitzustellen, wurden die Kugeleindrücke
mit dem Indenter LM5c mit einer Last präpariert, die einerseits sicher oberhalb der kritischen
Last (vgl. Tabelle 5.7) liegt und andererseits noch klein genug ist, um plastisches Versagen
ausschließen zu können. Die Abschätzung der kritischen Last für plastisches Versagen er-
folgte dabei mit ELASTICA© unter Zugrundelegung der Schichtdicken aus Tabelle 5.1, der
E-Moduln aus Tabelle 5.6 und der Fließspannung über die „Masterkurve“. Innerhalb des
Spielraumes wurde schließlich die Last per Definition im Falle von Probe e0891 auf F=25
mN und bei Probe e2061 auf F=9 mN festgelegt. Da die damit erzeugten Kontaktflächenra-
dien sehr klein sind (a=0,44 µm und a=0,48 µm), wurde eine spezielle Präparationstechnik
angewendet, bei der mit einer Anordnung aus einer großen Anzahl einzelner Kugeleindruck-
versuche (im Folgenden auch als „Eindruckraster“ bezeichnet) sichergestellt werden konnte,
dass der Analyse 3 bis 4 Eindruckquerschnitte zur Verfügung gestanden hätten. Die Herstel-
lung der cross section erfolgte schließlich durch Zerteilen der Probe. Weitere experimentelle
Details werden im Zusammenhang mit der folgenden Ergebnisvorstellung erläutert.
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5.3.3 Ergebnisse – Auflichtmikroskopie
In diesem Abschnitt wird die Probenpräparation genauer erläutert, was vom technisch we-
niger interessierten Leser zunächst übersprungen werden kann. Das verwendete Auflichtmi-
kroskop (Carl Zeiss Jena) war mit einem 6,3x bis 50x-Revolverkopf und CCD-Bildaufnehmer
ausgestattet. Die Beleuchtung erfolgte mit einer Quecksilberdampflampe. Die Proben waren
über einen Positioniertisch in der x-y-Ebene verschiebbar, was insbesondere zur genauen Ab-
bildung des kompletten Eindruckrasterfeldes in Abbildung 5.13 ausgenutzt wurde. Damit
wurden in definierten Abständen Einzelaufnahmen gemacht, die dann im Nachhinein mit ei-
nem Bildverarbeitungsprogramm (COREL Photopaint) zu einem Rasterbild zusammengesetzt
wurden. Ein derartiges Rasterbild wurde sowohl vor als auch nach dem Zerbrechen erstellt,
sodass die Bruchtrajektorie im ursprünglichen Eindruckraster exakt nachvollzogen werden
kann. Um nun entlang der Bruchtrajektorie die Orte zu lokalisieren, an denen der zuvor mit
dem Nanoindenter präparierte Kugeleindruck zerteilt wurde, wurden die vom UMIS-Tisch bei
der Rasterpräparation abgearbeiteten Koordinaten in das Rasterbild via Software hineinproji-
ziert. Nachdem dieses anhand der Markierungseindrücke ausgerichtet wurde, konnte der ge-
suchte Ort mit einer Genauigkeit besser als 20 µm lokalisiert werden. Während die eben be-
sprochenen Maßnahmen im Wesentlichen einer erheblichen Reduktion des Arbeitsaufwandes
bei den REM-Untersuchungen dienten, konnte aber auch ein erstes unerwartetes Ergebnis
verzeichnet werden. Betrachtet man nämlich die Oberfläche entlang des projizierten
Eindruckrasters, insbesondere parallel zur x-Achse genauer, so wird man feststellen, dass die
Probenoberfläche lichtmikroskopisch sichtbare Artefakte aus der Präparation des
Eindruckrasters aufwies. Da die maximale verbleibende Eindringtiefe der Kugeleindrücke,
Nanoindentermessungen zufolge, unter 5 nm liegt, sollte davon im Lichtmikroskop praktisch
nichts zu sehen sein. Diese Erscheinung konnte übrigens an der zweiten Probe (e0891)
bestätigt werden und wird später im Zusammenhang mit der Vorstellung der Ergebnisse der
AFM-Messungen weiter aufgeklärt.
Abbildung 5.13: Lichtmikroskopische Abbildung (Objektiv 12,5x) der Probenoberfläche von Probe e2061
nach der Präparation des Eindruckrasters. Das vom UMIS-Tisch abgearbeitete Ein-
druckraster wurde via Software in das Foto hineinprojiziert und erscheint dort als par-
allelogrammförmiges gepunktetes Feld.
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5.3.4 Ergebnisse – Rasterelektronenmikroskopie
Die Messungen erfolgten mit dem Rasterelektronenmikroskop SEM 515 (Phillips). Das
Gerät verfügt über eine konventionelle Glühkathode, und die maximal für die Untersuchun-
gen nutzbare Lateralauflösung war besser als 100 nm. Da im Vorfeld noch nicht klar war, wie
groß die Untersuchungsobjekte sein werden, wurde stets mit der höchsten zur Verfügung ste-
henden Messauflösung gearbeitet. Zur Abbildung der cross section wurde mit einer Vergrö-
ßerung von maximal 80000x gearbeitet, und es wurden wieder mehrere lateral versetzte Auf-
nahmen gemacht. Eine Einzelaufnahme ist in Abbildung 5.14 beispielhaft dargestellt. Insge-
samt wurden ca. 100 µm entlang der Bruchfläche abgebildet und dabei nach Artefakten aus
der Präparation des Eindruckrasters gesucht. Nach den Ausführungen im letzten Abschnitt
sollten diese prinzipiell ein bis zweimal vorhanden sein.
Derartige Artefakte konnten jedoch in der cross section nicht nachgewiesen werden. Der Au-
tor nimmt daher an, dass die charakteristischen Abmessungen des Schadensbildes wesentlich
kleiner sind als mit dem verwendeten REM aufgelöst werden konnte. Die Artefakte der Schä-
digung durch den Kugeleindruckversuch sind in ihren Lateralabmessungen vermutlich <<100
nm.
Während damit die eigentlichen Untersuchungen an der cross section nicht besonders auf-
schlussreich waren, konnte ein interessanter Nebeneffekt beobachtet wurden. Dieser besteht
darin, dass im Interfacebereich zwischen Schicht und Substrat ein zusätzlicher Rückstreu-
elektronenkontrast beobachtet wurde, der nur damit erklärt werden kann, dass die Schicht
über das Substrat etwas hinausragt und es sich damit quasi um eine frei stehende Schicht
handelt. Zusätzliche Messungen mit veränderlichem Inzidenzwinkel zwischen Probe und
Elektronenstrahl konnten diese Vermutung mit Indizien belegen. Dies konnte auch mit dem
Lichtmikroskop bestätigt werden. Anhand des fehlenden Teils der Schicht an der anderen
Abbildung 5.14: Beispiel für die REM-Aufnahmen an einer cross section der Probe e2061.
Der große homogene Bereich (hellgrau) zeigt den gesamten Schichtquer-
schitt. Die unmittelbar angrenzenden helleren Bereiche bilden einen Teil
der Vorder- und Rückseite der Schicht ab. Das Substrat wird durch den
dunklen Bereich am oberen Bildrand repräsentiert.
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Bruchhälfte konnte für den überstehenden Teil eine Höhe von 10 bis 15 Mikrometern
bestimmt werden. Die Länge dieses überstehenden Stücks betrug insgesamt ca. 150 µm. Bei
dieser Gelegenheit wurde im Anschluss der cross section-Messungen auch die Rückseite der
Schicht schrittweise im REM abgebildet. Die Vergrößerung war dabei 15400x. Vergleicht
man in Abbildung 5.15 die so abgebildete Rückseite der B-C-N-Schicht mit der
lichtmikroskopisch abgebildeten Schichtoberseite, so stellt man fest, dass die Artefakte an
zwei Stellen auf der Oberseite der Schicht auch an der Schichtunterseite wiederzufinden sind.
Die REM-Abbildung der Probenrückseite liefert klare Indizien dafür, dass die durch den In-
denterversuch herbeigeführte Materialschädigung sich bis hin zum Substrat erstrecken kann
und dabei in der lateralen Ausdehnung offensichtlich mit dem bereits an der Oberfläche sicht-
baren Schaden etwa übereinstimmt. Am Substrat konnten keinerlei Artefakte aus der Präpara-
tion des Eindruckrasters festgestellt werden.
Abbildung 5.15: Im oberen Teil sind beide lichtmikroskopisch (Objektiv 50x) aufgenommenen Schicht-
oberflächen beider Probenbruchstücke in der Nähe der Bruchstelle, und ganz rechts im
Bild das seitliche Profil der beiden Bruchstücke dargestellt. Der Bildkontrast wurde zur
Verbesserung der Darstellung künstlich erhöht. Die Größe des überstehenden Schichtbe-
reiches an Bruchstück 1 ist deutlich anhand des freiliegenden Siliziumsubstrats auf dem
Bruchstück 2 erkennbar. Im unteren Teil der Abbildung ist ein Ausschnitt der REM-Ab-
bildung (15400x) von der Rückseite der B-C-N-Schicht dargestellt. Die mikroskopischen
Abbildungen wurden exakt zueinander ausgerichtet, sodass eine eindeutige Zuordnung
bestimmter Bereiche von Vorder- und Rückseite der B-C-N-Schicht zueinander möglich
ist. Die beiden durch die Hilfsform (Rechteck mit Kreuzrasterfüllung) verlaufenden und
mit „A“ und „B“ gekennzeichneten Pfeile verbinden die in beiden mikroskopischen Ab-
bildungen wiedererkennbaren Artefakte miteinander.
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5.3.5 Ergebnisse – Rasterkraftmikroskopie
Ziel der AFM-Messungen bestand in der Aufklärung der unerwarteten Eindruckartefakte
an der Probenoberfläche. Die Messungen erfolgten mit dem AFM „Autoprobe CP“ (Park).
Das Gerät ist mit einem 100 µm Scanner ausgestattet, mit dem alle Bewegungen von der
Probe ausgeführt werden. Für die Untersuchungen wurden gewöhnliche pyramidenförmige
Messspitzen mit 35 ° Spitzenwinkel verwendet. Die Abbildung erfolgte im contact-Mode bei
einer Kontaktkraft von ca. 1 nN. Bei der folgenden Ergebnisdarstellung wird ausschließlich
das Topografiesignal (geregeltes Signal bzw. Piezo-Steuersignal) verwendet.
Die Abbildung 5.16 zeigt zunächst das Topografiebild zu einem Ausschnitt der Pro-
benoberfläche, die bereits im letzten Abschnitt in Abbildung 5.15 (oberer Bildteil) betrachtet
wurde. Die Artefakte durch die Präparation mit dem Kugelindenter sind dabei deutlich wie-
derzuerkennen. Bei den Artefakten handelt es sich damit um eine bleibende Deformation der
Probenoberfläche. Die Größe und Form der Artefakte unterliegt einer gewissen Schwankung.
Die Artefakte häufen sich an bestimmten Stellen innerhalb des Eindruckrasters während an
anderen Stellen des präparierten Rasters keine Artefakte nachweisbar sind. Bezüglich der
Form kann im Wesentlichen zwischen Rotationssymmetrie in guter Näherung und einer Art
„miteinander verschmolzenen“ rotationssymmetrischen Artefakten unterschieden werden. Der
Übergang zwischen beiden Formen scheint dabei erst ab einem gewissen „Mindestradius“
beobachtbar zu sein bzw. dann, wenn zwischen den rotationssymmetrischen Artefakten zu
wenig Platz vorhanden ist.
Artefakte typischer Form und Größe werden nun in Abbildung 5.17 genauer betrachtet.
Wie daraus zunächst hervorgeht, ist die Rotationssymmetrie der Artefakte sowohl an Probe
e2061 als auch an Probe e0891 feststellbar, wobei der typische Radius bei 2 bis 2,5 µm liegt.
Der Abstand zwischen den Symmetrieachsen beträgt ca. 5 µm. Dies stimmt aber hervorragend
Abbildung 5.16: Hier ist eine AFM-Abbildung der Oberfläche von Probe e2061 im Bereich des Eindruck-
rasters zu sehen.
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mit dem vorgegebenen Abstand zwischen den Kugeleindruckexperimenten bei der Prä-
paration des Eindruckrasters überein und repräsentiert damit ein weiteres Indiz dafür, dass die
Ursachen der rotationssymmetrischen Objekte im Deformationsmechanismus beim Kugelein-
druckversuch zu suchen sind. Betrachtet man das Oberflächenprofil der Artefakte in der un-
tersten Zeile von Abbildung 5.17, so stellt man bei der Probe e2061 eine ausgezeichnete
sphärische Gestalt fest. Der Scheitelpunkt des Profils liegt etwa 60 nm über der undeformier-
ten Probenoberfläche. Dies liegt etwa eine Größenordung über dem Absolutwert in der er-
warteten verbleibenden Eindringtiefe und erklärt die gute Erkennbarkeit der Artefakte im
Lichtmikroskop. Die Krümmungsradien wurden durch einen Kreisfit der Profilinien ermittelt
und liegen bei den kleinsten Artefakten bei 60 µm und bei den größten
Abbildung 5.17: AFM-Abbildungen typischer Artefakte an den Oberflächen der Proben e2061 (linke
Spalte) und e0891 (rechte Spalte) im Bereich des Eindruckrasters. Der Abstand zweier
benachbarter Artefakte kann in der obersten Bildzeile an beiden Proben zu ca. 5 µm
bestimmt werden (Scanweite war hier 10 µm). Die mittlere Bildzeile zeigt die hervorra-
gende Rotationssymmetrie der Artefakte (Scanweite 6 µm). In der untersten Zeile ist
das Oberflächenprofil entlang der in der zweiten Bildzeile ausgezeichneten Richtung
dargestellt.
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rotationssymmetrischen Artefakten bei 35 µm. Bei der steiferen Schicht (Probe e0891) stellt
man demgegenüber nur andeutungsweise eine sphärische Gestalt fest. Die Höhe der Artefakte
beträgt dabei nur etwa ein Drittel von der an Probe e2061. Der auffälligste Unterschied zu
dieser Probe besteht jedoch in der charakteristischen Vertiefung am Scheitelpunkt des Profils.
Diese Vertiefung ist etwa rotationssymmetrisch und hat einen Basisdurchmesser von ca. 200
nm. Die Tiefe entspricht etwa der Gesamthöhe des Artefakts (d.h. ca. 20 nm).
Die AFM-Untersuchungen zeigen, dass es sich bei den Artefakten um Erhebungen handelt,
deren Gestalt einer Kugelkappe ähnelt. Dieses Ergebnis steht grundsätzlich im Widerspruch
zum erwarteten Fall, wo verbleibende Vertiefungen in der Probenoberfläche zu finden sein
sollten.
Auf der Grundlage der bisherigen Indizien mit Hilfe des AFM wird nun vermutet, dass es sich
bei den Artefakten um lokale Delaminationserscheinungen bzw. circular blisters [71][72]
handelt. Da diese beim Eindruckversuch entstanden sind, könnte man auch von so genanntem
indentation induced blistering [71] sprechen. Bevor allerdings diese Hypothese zu einer mög-
lichen Erklärung für das nicht-plastische Materialversagen beim Kugeleindruckversuch an
den B-C-N-Schichten ausgebaut werden kann, muss noch gezeigt werden, dass es sich bei den
Artefakten tatsächlich um die eben vermuteten Delaminationserscheinungen handelt.
5.3.6 Ergebnisse – Kombinutzung von Nanoindenter und AFM
Zur Untersuchung dieses Sachverhaltes wurde das Deformationsverhalten der kugelkap-
penförmigen Artefakte mit Hilfe des Nanoindenters UMIS 2000 untersucht. Zur genauen Po-
sitionierung der Indenterversuche wurde der Nanoindenter in Kombination mit dem am
UMIS-Gerät installierten AFM (QUESANT) genutzt. Die Methodik dabei wurde bereits in
Abschnitt 2.2.9 vorgestellt. Nach der genauen Kalibrierung des Abstandes „UMIS-AFM“
wurde zunächst eine AFM-Abbildung einer ausgesuchten Stelle innerhalb des Eindruckra-
sters vorgenommen. In dieses Bild wurde anschließend ein CARTESIsches Koordinatensystem
hineinprojiziert und an Referenzobjekten ausgerichtet. Dies erfolgte mit dem Tabellenkalku-
lationsprogramm EXCEL. Dann wurden die Koordinaten an den gewünschten Eindruckorten
definiert und durchnummeriert. Die Eindruckorte wurden im Wesentlichen am Scheitelpunkt
der Artefakte gewählt. Zu Referenzzwecken wurden Eindrücke an der offensichtlich unde-
formierten Probenoberfläche vorgesehen (Punkte 1, 7 und 8 in Abbildung 5.18). Nach der
Positionierung unter den Nanoindenter wurden an den ausgesuchten Orten jeweils 2 Inden-
termessungen mit einfacher Be- und Entlastung vorgenommen. Die Messungen erfolgten zu-
nächst jeweils mit einer Maximalkraft von 1 mN. Bei dieser Last konnte davon ausgegangen
werden, dass es zu keinem plastischen Versagen kommt. Beim zweiten Eindruckversuch, der
jeweils an derselben Stelle vorgenommen wurde, wurde die Last identisch mit der kritischen
Last Fkrit=9 mN gewählt. Nach den Eindruckversuchen wurden die zuvor ausgesuchten Stel-
len an der Probenoberfläche erneut mit dem AFM abgebildet. Da die Eindrücke mit 9 mN an
den Artefakten einen deutlich erkennbaren Schaden herbeigeführt haben (verbleibende In-
denterabdrücke am Scheitelpunkt der Artefakte mit ca. 2 µm Lateralabmessung), konnte man
sich davon überzeugen, dass die zuvor mit 1 mN Maximalkraft vorgenommenen Eindruckver-
suche richtig positioniert waren. Bei der Ergebnisinterpretation wurden die Kraft-Eindring-
tiefe-Kurven bezüglich der dazugehörigen Oberflächenbeschaffenheit klassifiziert. In der un-
teren Grafik von Abbildung 5.18 sind die Kraft-Eindringtiefe-Kurven zu zwei verschiedenen
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Abbildung 5.18: Die AFM-Abbildung (a) zeigt die Oberfläche zu Probe e2061 im Bereich des Eindruck-
rasters. Im überlagerten Koordinatensystem wurden die Orte der Eindruckversuche
(Kreise auf den Artefakten) und deren Reihenfolge (Nummerierung der Kreise) beim
Indenterversuch definiert. Die untere Grafik (b) zeigt die Kraft-Eindringtiefe-Kurven
zu ausgewählten Stellen an der Probenoberfläche (die Nummerierung der Messungen
korrespondiert mit der der Eindruckorte im Bild (a)). Die sich aus den Messungen an
der ebenen Probenoberfläche ergebenden Kurven sind mit Markierungen versehen.
Die übrigen Kurven wurden an Artefakten mit etwa gleicher Form und Größe aufge-
zeichnet.
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Oberflächenmorphologieen einander gegenübergestellt. Die Kurven 7 und 8 entsprechen den
Messungen an der ebenen Probenoberfläche. Die Messungen 2, 4, 5 und 6 erfolgten dagegen
an Artefakten von etwa gleicher Größe und Form. Das Deformationsverhalten beim
Eindruckversuch an Oberflächen verschiedener Morphologie unterscheidet sich offensichtlich
deutlich voneinander. Messungen 7 und 8 verhalten sich rein elastisch. Die ELASTICA©-
Modellierung liefert hier etwa einen Schicht-E-Modul, der die Erwartungen für Schichten,
hergestellt mit 4 % Stickstoff im Sputtergas, im Rahmen der Messunsicherheit bestätigt.
Während dessen ist das bei den Messungen an den Artefakten nicht so. Diese Kraft- Eindring-
tiefe-Kurven deuten trotz hinreichend kleiner Prüflast auf ein Materialverhalten hin, das mit
Hilfe von ELASTICA© nicht erklärt werden kann. Aufgrund der Kurvenkrümmung kann je-
doch davon ausgegangen werden, dass das Schichtmaterial, dessen elastische Eigenschaften
nach wie vor unverändert sind, sich wesentlich nachgiebiger verhält.
Das Deformationsverhalten beim Nanoindenterversuch an den kugelkappenförmigen Arte-
fakten könnte man damit erklären, wenn es sich um eine freitragende Schicht handelt. Be-
rücksichtigt man bei den Betrachtungen die bei den B-C-N-Schichten oft in Form des so ge-
nanntem telephone cord blistering [66] beobachtete Delaminationsproblematik, die sich im
Wesentlichen auf eine druckverspannte Schicht zurückführen lässt, so wird wiederum ein
penney shaped interface cracking beim Indenterversuch an B-C-N mit starken Indizien belegt.
5.3.7 Zwischenergebnis – mikroskopische Schadensbildanalyse
Beim Kugeleindruckversuch an den B-C-N-Schichten kann es unter dem Indenter zur
Schichtdelamination bzw. Rissbildung entlang des Interfaces zwischen Schicht und Substrat
kommen. Zur Erhellung des Zusammenhangs zu dem bei den zyklischen Messungen beob-
achteten und mit Hilfe dem VON MISES-Kriterium nicht erklärbaren Materialversagens, bedarf
es noch einiger grundsätzlicher Bemerkungen zur Rissbildung. Bei der Rissbildung spielen
gewisse Materialinhomogenitäten bzw. so genannte flaws die entscheidende Rolle, die im
Rahmen der Linear Elastischen Bruchmechanik (LEBM) durch „unendlich scharfe“ Initial-
risse angenähert werden. Die lokalen Spannungen können hier ein Vielfaches der mittleren
Spannung betragen. Unter Berücksichtigung bestimmter energetischer Gesichtspunkte
(GRIFFITH 1920) kann es dabei zur Rissausbreitung kommen [9]. In Abhängigkeit von der
Belastungsart unterscheidet man im Wesentlichen zwischen Rissen vom Mode I (reine
Zugbelastung) und Mode II (reine Scherung). Betrachtet man nun die Blisterbildung, so ste-
hen beide Moden miteinander in Konkurrenz, wobei die Biegemomente für Mode I-Risse,
und die Druckspannungen in der Schicht für die Mode II-Rissbildung verantwortlich sind.
Außerdem bedarf es zur Öffnung der Risses im Mode I weniger Energie als beim Mode II
[68]. Bei der Interpretation der Experimente an den B-C-N-Schichten bedeutet letzteres
einerseits, das der lokalen Schichtdelamination die Öffnung eines Risses unter reiner
Zugbelastung vorausgegangen sein muss. Andererseits muss die für die Rissbildung entlang
des Interfaces ursächliche Materialinhomogenität erst während des Kugeleindruckversuchs
zur kritischen Last entstanden sein. Der Autor schlägt nun vor, dass bei den B-C-N-Schichten
unter bestimmten Bedingungen zur kritischen Last die Zugspannung in der Schicht am
Interface entlang der Symmetrieachse des Eindruckversuchs kritische Werte erreicht haben
müssen. Das Interface ist an dieser Stelle, wie auch im Allgemeinen, nicht ideal beschaffen.
Daher ist dort die Existenz eines Initialrisses sehr wahrscheinlich, sodass sich infolge dessen
ein Mode I-Riss in der Ebene senkrecht zum Schichtinterface ausbreitet. Betrachtet man die
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Rissbildung aus der Sicht von der Schichtoberfläche, so könnte man die durch das
Eindruckzentrum laufenden Risse mit den bekannten radial cracks identifizieren. Da das
Medium isotrop ist, können diese Rissebenen quasi auch in beliebige azimutale Richtungen
gleichzeitig ausgebildet werden. Wegen des sternförmigen Habitus würde man in diesem Fall
von einem star crack sprechen. Die Entstehung des nicht-plastischen Materialversagens beim
Kugeleindruckversuch an den B-C-N-Schichten wird damit auf die Ausbildung von radial
cracks zurückgeführt. Auf dieser Basis soll nun der gesamte Deformationsmechanismus
rekonstruiert werden, wobei es sich lediglich um einen Erklärungsversuch bzw.
Indizienbeweis anhand der zuvor dargelegten Ergebnisse der mikroskopischen
Schadenbildanalyse handeln kann, da eigentlich noch sehr viele Fragen durch weiterführende
Untersuchungen aufzuklären wären.
5.3.8 Ein erster Erklärungsversuch
Die gegenüber dem Fall mit plastischem Versagen reduzierte kritische Last wird zunächst
damit erklärt, dass es aufgrund der Rissbildung zu einer vorzeitigen Dissipation von Defor-
mationsenergie kommt, die dem elastischen Feld entzogen wird. Sobald sich radial cracks
geöffnet haben (vgl. Bild (1) in Abbildung 5.19), können sich in unmittelbarer Umgebung
hohe Scherspannungen zwischen Schicht und Substrat aufbauen. Wegen der begrenzten Inter-
facefestigkeit werden irgendwann kritische Werte erreicht. Ausgehend von der Materialinho-
mogenität durch den bereits vorhandenen radial crack am Ort mit der größten Öffnungsaus-
dehung (im Eindruckzentrum) kommt es dann zur Ausbreitung eines penney shaped interface
cracks entlang des Interfaces (vgl. Bild (2) in Abbildung 5.19). Während der Entlastung
schließen sich die radial cracks wieder weitestgehend (vgl. Bild (3) in Abbildung 5.19). Die
Abbildung 5.19: Die Bilder 1 bis 6 skizzieren die wahrscheinliche Entwicklung der cross section durch
einen Kugeleindruckversuch in solche B-C-N-Schichten, bei denen das Materialversa-
gen nicht mit Hilfe des VON MISES-Kriteriums erklärbar war.
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Druckspannungen in der Schicht sorgen bei weiterer Entlastung dafür, dass die lokal delami-
nierte Schicht eine stabilere Lage einnimmt indem sie einen zunächst typisch rotationssym-
metrischen bzw. circular blister mit einem Querschittprofil wie etwa in Bild (4) in
Abbildung 5.19 ausbildet. Während dabei das Profil von der Wechselwirkung aus Biegemo-
menten und den Schichtdruckspannungen bestimmt wird, ist das bei den B-C-N-Schichten nur
zu Beginn der Fall. Der blister ist dabei noch in der Lage, seine Größe bzw. seine Form durch
weiteres Wachstum zu ändern. Dies wird aber ab einem gewissen Moment beim Erreichen
bestimmter Biegemomente dadurch behindert, dass auch die Radialspannungen an der
Schichtunterseite in der Nähe der Berandung des blisters kritisch werden. Daraufhin kommt
es dort ähnlich wie bei der Entstehung der radial cracks im Eindruckzentrum zur Ausbildung
eines Mode I-Risses. Der einzige Unterschied besteht dabei darin, dass die Rissflächen
ringförmig verlaufen. Den Querschnitt zum Eindruckversuch kann man sich dabei etwa wie in
Abbildung 5.19, Bild (5) vorstellen. Mit der Ausbildung dieser Ringrisse kommen die
Biegemomente zur weiteren Öffnung des interface cracks als treibende Kraft für die Blister-
bildung zum Erliegen. Dies hat messbare Konsequenzen für das Oberflächenprofil der blister.
Es zeigt sich nämlich, dass sich das Querschnittsprofil der circular blister im Gegensatz zum
typischen glockenförmigen Profil in [66] [67] oder [69] viel besser durch eine Kreisfunktion
mit dem Radius R anpassen lässt und an der Basis der Artefakte nahezu sprungartig in die
ebene, undeformierte Probenoberfläche übergeht. Damit kommt man zu dem Schluss, dass
beide B-C-N-Schichten an der Schichtunterseite offenbar generell zur Rissbildung neigen.
Mit Hilfe der Probe, hergestellt ohne Stickstoff im Sputtergas (e0891), kann diese Aussage
noch weiter verallgemeinert werden. Die Ausbildung des Lochs am Scheitelpunkt des
Artefakts könnte man nämlich damit erklären, dass es während der weiteren Entlastung ab
einem gewissen Krümmungsradius auch genau gegenüber von dem Ort, wo der ursprüngliche
radial crack gebildet wurde, kritische Radialspannungen an der Schichtoberfläche erreicht
werden. Zur Ausbreitung des Risses, ausgehend vom Scheitelpunkt, wird noch ein initial flaw
benötigt. Diesen vermutet der Autor innerhalb der Kontaktfläche des Indenterkontakts, da hier
z.B. Rauhigkeiten hinreichend hohe Spannungskonzentrationen erzeugen können. Ausgehend
von solchen flaws an der Oberfläche, kann es schließlich zur Ausbildung der in
Abbildung 5.19 Bild (6) skizzierten Risse an der Schichtoberfläche kommen.
5.3.9 Wie gut ist der Erklärungsversuch ?
Abschließend wird noch geprüft, inwiefern der auf den hypothetischen radial cracks auf-
bauende Erklärungsversuch in Einklang mit den Ergebnissen anderer Forschergruppen brin-
gen lässt. Hierzu werden makroskopische Indenterexperimente von RHEE et al. [38]
betrachtet. RHEE et al. untersuchen die kritische Last verschiedener Oxidkeramikschichten auf
Polycarbonat in Abhängigkeit von der Schichtdicke, dem Radius des verwendeten
Kontaktkörpers sowie der in situ beobachteten Schadensmorphologie. Dabei wird u.a.
festgestellt, dass sich das Verhalten der kritischen Last über der Schichtdicke für den Fall des
radial cracking deutlich von dem bei Schädigung durch HERTZsche Kegelbrüche oder
plastischem Fließen unterscheidet. Zum qualitativen Vergleich mit den eigenen
Experimenten, wo die Schadensform indirekt hervorging, wurden die Messergebnisse aus
[38] mit Hilfe von ELASTICA© nachgerechnet. Die auf diesem Weg berechnete maximale




































Abbildung 5.20: In der linken Grafik ist die maximale VON MISES-Spannung über der Schichtdicke für
drei verschiedene Materialsysteme (Dreieck: Al2O3 auf Polycarbonat; Rhombus: ZrO2
auf Polycarbonat; Quarzglas auf Polycarbonat) dargestellt. Die Berechnungen erfolg-
ten mit ELASTICA© unter Zugrundelegung der kritischen Last sowie dem Indenter-
radius R=3960 µm aus [38]. Die Versagensformen werden zu bestimmten Versuchsbe-
dingungen werden durch die geschweiften Klammern hervorgehoben. Die Bedeutung
der Bezeichnungen R,C und Y wird im rechten Bild erläutert. Das Bild zeigt eine
schematische Darstellung zu den wichtigsten Schädigungsformen bei Dünnschichtsy-
stemen durch den Kugeleindruckversuch: C...HERTZscher Kegelbruch; Y...plastisches
Fließen; R...radial crack
sich, dass sich das Kurvenverhalten bei einer bestimmten Schichtdicke deutliche ändert.
Interessant ist, dass sich die Spannung im Zusammenhang mit HERTZschen Kegelbrüchen
oder plastischem Fließen praktisch nur durch einen konstanten Faktor unterscheiden, während
beim radial cracking für alle Proben eine deutliche Schichtdickenabhängigkeit zu
verzeichnen ist. Letzteres Ergebnis wurde aber auch bei den Indenterexperimenten an B-C-N-
Schichten erhalten (vgl. Abbildung 5.12), und bildete dort den Ausgangspunkt für die Suche
nach dem unbekannten Versagensmechanismus. Der unbekannte Versagensmechanismus
kann damit guten Gewissens als radial cracking identifiziert werden.
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6 ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK
Den  Ausgangspunkt für diese Arbeit bildete eine neuartige Theorie für den Kugelein-
druckversuch, die eine analytische Lösung für den HERTZschen Kontakt in der Nähe von ge-
schichtet aufgebauten Kanten und Ecken liefert. Damit lässt sich unter anderem das
Deformationsverhalten von Mehrfachschichtsystemen bis hin zum plastischen Versagen beim
Kugeleindruckversuch physikalisch exakt beschreiben, wobei die Lateralabmessungen der
Probekörper den realen Bedingungen besser angepasst werden können. Der Vergleich mit
entsprechenden experimentellen Daten verspricht z. B. die Bestimmung der mechanischen
Eigenschaften E-Modul und Fließspannung für dünne Schichten.
Die Möglichkeiten mit dem neuen Theoriekonzept ließen sich im Prinzip noch erheblich
erweitern. Zu Beginn der vorliegenden Arbeit waren bereits bestehende
Anwendungsmöglichkeiten erst an wenigen speziellen Materialien verifiziert worden. Die
Überprüfung anderer potenzieller Möglichkeiten erfolgte bisher praktisch nicht. Vor diesem
Hintergrund wurde im Rahmen der Arbeit ein breites experimentelles Programm abgearbeitet.
Der Schwerpunkt lag dabei auf der erstmaligen Überprüfung der Theorieaussagen zum
Kugeleindruck an Ecken und Kanten und auf einem weiteren Nachweis über die
Bestimmbarkeit der Fließspannung für dünne Schichten.
Die Untersuchungen zur Fließspannung erfolgten an magnetrongesputterten
Dünnschichten im System B-C-N. Hierbei wurde zunächst die bereits an zahlreichen
Materialien verifizierte elastische Kugeleindruckmethode zur Bestimmung des
Elastizitätsmoduls an 5 Materialien im System B-C-N erfolgreich angewendet.  Darauf
aufbauend konnte gezeigt werden, dass das Versagen dieser Materialien bei den zyklischen
Kugeleindruckmessungen unter bestimmten Bedingungen mit Hilfe des VON MISES-
Kriteriums erklärbar ist und somit wahrscheinlich durch plastische Deformation erfolgte. Das
Ergebnis bestätigt die erstmals in [33] angewendete Methode an einem anderen
Materialsystem. Es wird festgestellt, dass die so bestimmte Fließspannung der
Dünnschichtmaterialien mit dem Elastizitätsmodul linear einher geht. Das Verhältnis aus E-
Modul und Fließspannung beträgt dabei etwa E/Y=20. Unter Ausnutzung der Materialkennli-
nie Y(E) wurde ein mechanisches Dünnschichtdesign durchgeführt. Das theoretisch
vorhergesagte Deformationsverhalten für ein Dreifachschichtsystem konnte dann im
Nanoindenterexperiment bestätigt werden. Auf diesem Weg wurde unter anderem die
Fließspannung einer Schicht im Stapel in guter Übereinstimmung mit den Ergebnissen an den
Einzelschichten bestimmt. Es wird festgestellt, dass die neue analytische Theorie für ein
spezielles Schichtsystem erfolgreich zum mechanischen Design eines Dünnschichtsystems
eingesetzt wurde. Weiterhin kann die generelle Eignung der elastischen
Kugeleindruckmethode für quantitative Untersuchungen bestätigt werden. Die Genauigkeit in
den bestimmbaren mechanischen Eigenschaften müsste aber noch verbessert werden. In
diesem Zusammenhang wurde vom Autor bereits erste Ursachenforschung betrieben. Dabei
stellte sich die genaue Bestimmung des Indenterradius als entscheidender Schwachpunkt
heraus. Eine Verbesserung der Indentercharakterisierung sollte daher Gegenstand
weiterführender Untersuchungen sein. Unabhängig davon wurde festgestellt, dass das
Versagen von B-C-N-Proben beim Kugeleindruckversuch nicht in allen Fällen mit
plastischem Versagen erklärt werden kann. In diesem Zusammenhang zeigten erste
Zusatzuntersuchungen, dass das andersartige Materialversagen insbesondere vom
Indenterradius und der Schichtdicke bestimmt wird. Mit Hilfe einer mikroskopischen
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Schadensbildanalyse an repräsentativen Proben konnte gezeigt werden, dass das
Materialversagen durch radial cracks an der Schichtunterseite im Eindruckzentrum
verursacht worden sein könnte, was durch den Vergleich mit einem ersten unabhängigen
Experiment einer anderen Forschergruppe qualitativ bestätigt werden konnte. Damit konnte
die Identifizierbarkeit von Versagensmechanismen mit Hilfe von ELASTICA© erstmals über
das plastische Versagen hinaus gezeigt werden. Die Untersuchungsergebnisse sind in Zukunft
an anderen Materialien zu bestätigen. Es konnte in jedem Fall gezeigt werden, dass sich der
erhöhte Aufwand mit der mikroskopischen Schadensbildanalyse lohnt, da damit auch die
indirekte Identifizierbarkeit anderer Versagensmechanismen mit Hilfe der SCHWARZERschen
näher rückt.
Während die Verifikation der Theorieaussagen zu den Schichtsystemen bereits zum Teil
eine Anwendung einer bereits erprobten Methodik beinhaltete, wurden die Theorieaussagen
für den Kugeleindruck an Ecken und Kanten im Rahmen dieser Arbeit grundlegenden Unter-
suchungen unterzogen. Um die allgemeine Theorie praktisch handhabbar zu machen, wurde
die Berechnung experimentell überprüfbarer Größen partiell dahingehend vereinfacht, dass
eine kleine Abweichung der Kontaktflächenform von der Rotationssymmetrie beim
Kantenkontakt angenommen wurde. Zur Überprüfung sollte zunächst die verfügbare
experimentelle Ausrüstung verwendet werden. Dabei wurde mit Hilfe des Nanoindenters der
Einfluss des Abstands des Eindruckzentrums von einer die Probe begrenzenden Kante auf die
Kraft-Eindringtiefe-Kurve untersucht. Auf diese Weise konnte zum ersten Mal der
Kanteneinfluss vermessen werden. Der Vergleich mit der neuen SCHWARZERschen Theorie
zeigte eine sehr gute Übereinstimmung, obwohl die Tiefenzunahme bei Variation des
Kantenabstandes etwa 25 % ausmacht. Die Übereinstimmung ließ den Schluss zu, dass die
Abweichung der Kontaktflächenform von der Rotationssymmetrie klein sein muss und damit
die Theorie bereits in erster Näherung die Realität richtig wiedergibt. Diese Aussage wurde
durch ein unabhängiges Indenterexperiment, bei dem der Kanteneinfluss auf die Kontaktflä-
chenform direkt untersucht wurde überprüft. Das war nur mit einer speziell entwickelten
Versuchseinrichtung, dem „Makroindenter“, möglich. Mit dieser Versuchseinrichtung konnte
die Kontaktfläche beim elastischen Kugeleindruck, in definiertem Abstand von der Kante, in
situ beobachtet werden. Der Vergleich mit der theoretisch berechneten Kontaktflächenform
zeigt, dass die Kontaktasymmetrie zwar qualitativ richtig wiedergegeben, jedoch die
tatsächliche Abweichung von der Rotationssymmetrie deutlich unterschätzt wird. Die
Resultate des Nanoindenterexperiments und des Makroindenterexperiments widersprachen
sich. Die Abweichung von der Rotationssymmetrie von über 20 % gegenüber der Berechnung
in erster Näherung erschien nicht erklärbar. Vor diesem Hintergrund wurde im Weiteren nach
anderen möglichen Ursachen gesucht. Da die direkte Messung wesentlich glaubwürdiger als
die indirekte Untersuchung über die Kraft-Eindringtiefe-Kurve ist, wurden die unabhängigen
Untersuchungen mit dem Makroindenter fortgesetzt. Untersucht wurden insbesondere der
Einfluss des Winkels zwischen den Kanten, der Maximallast und der Probenneigung. Diese
Untersuchungen zeigten u. a., dass eine theoretisch nicht zu erwartende Kontaktasymmetrie
senkrecht zur Kante mit der zu erklärenden Theorieabweichung vergleichbar ist und auf die
Probenneigung in Richtung parallel zur Kante zurückgeführt werden kann. Die
Empfindlichkeit der Messung war dabei so hoch, dass festgestellt werden konnte, dass eine
Tangentialkraftkomponente von nur Ft=0,003 Fn parallel zur Kante entscheidenden Einfluss
auf die Kontaktasymmetrie hat. Während des Eindruckversuchs an der Kante kommt es zu
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einer Kontaktflächenneigung senkrecht zur Kante. Diese wurde unter Ausnutzung der frozen
stress technique aus der Spannungsoptik nachgewiesen, und ist mit der besagten
Kontaktflächenneigung parallel zur Kante vergleichbar. Unter Berücksichtigung dieser
Gegebenheit wird gezeigt, dass die maßgebliche Ursache für die Abweichung zwischen dem
Experiment und der neuen SCHWARZERschen Theorie maßgeblich auf die bei der Berechnung
noch nicht berücksichtigten Lateralkraftkomponenten zurückgeführt werden kann. Da vor
diesem Hintergrund der verbliebene Einfluss der für die Berechnung angenommenen geringen
Abweichung von der HERTZschen Druckverteilung nur gering sein kann, schlägt der Autor
vor, die vorliegenden experimentellen Daten einem erneuten Vergleich mit einer verbesserten
Theorie vorzunehmen. Diese sollte sowohl statisch erzeugte Lateralkräfte (Probenneigung) als
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Schematische Darstellung der Eindruckorte bei den makroskopischen Untersuchungen.
Untersuchungen am Halbraum (HR), Viertelraum (VR) und am Achtelraum (AR). Die
zusammenhängenden Kreise deuten ganze Versuchsreihen und Eindrucktrajektorieen an.
Einzelne Kreise repräsentieren Versuche zur Reproduzierbarkeit, Kreise mit doppelter
Bezeichnung deuten auf Wiederholungsversuche am selben Ort hin.
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Anhang A.2 
Rohdatenbilder zum Makroversuch mit Variation des Abstandes zur Kante. Links F=0 N,
Rechts: Fmax=111 N. Kantenabstände von oben nach unten: x0=786 µm (VR10), x0=993 µm




























































Aufbereitete in situ-Daten (offene Kreise) zum Makroindenterexperiment mit Abstandsvariation zur
Kante bei konstanter Kraft Fmax=111 N. Von oben nach unten: Zum Vergleich sind die entsprechenden
Modellrechnungen mit der SCHWARZERschen Theorie (gestrichelte Linie) für x0=786 µm (VR10),
x0=993 µm (VR11), x0=1416 µm (VR13) und x0=46500 µm (VR19), sowie mit der klassischen

























































Aufbereitete in situ-Daten (offene Kreise) zum Makroindenterexperiment mit Abstandsvariation zu
beiden Kanten an der Ecke bei konstanter Kraft Fmax=111 N. Von oben nach unten: Zum Vergleich sind
die entsprechenden Modellrechnungen mit der SCHWARZERschen Theorie (gestrichelte Linie) mit
x0=y0=786 µm (AR6), x0=y0=869 µm (AR4), x0=y0=1067 µm (AR7) und x0=y0=46500 µm (VR19), sowie
































































































Aufbereitete in situ-Daten (offene Kreise) zum Makroindenterexperiment mit Variation der Prüflast
bei konstantem Abstand x0=y0=786 µm (VR10). Von links nach rechts, von oben nach unten: Zum
Vergleich sind die entsprechenden Modellrechnungen mit der SCHWARZERschen Theorie (gestrichelte
































































































Aufbereitete in situ-Daten (offene Kreise) zum Makroindenterexperiment mit Variation der Prüflast
bei konstantem Abstand zu beiden Kanten an der Ecke  x0=y0=786 µm (AR6). Von links nach rechts,
von oben nach unten: Zum Vergleich sind die entsprechenden Modellrechnungen mit der
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